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RESUMEN

La hidrometalurgia puede ser utilizada para la obtencion de plomo a partir
de soluciones que lo contienen, a través de la precipitacién quimica y cementacion
mediante una reaccion de reduccion, en donde un metal en disolucion se reduce a
la superficie de un sustrato de metal menos noble que se disuelve anddicamente.
Esto puede sustituir el proceso piro-metallurgico que actualmente se utiliza como el

principal para tratar los concentrados de plomo.

En el trabajo de tesis de Garcia Villa (2016), se determinaron los
pardmetros para lixiviar con soluciones de acido acético un concentrado de sulfuro
de plomo sinterizado. Retomando este estudio se decidié desarrollar un plan de
trabajo experimental a nivel laboratorio para determinar los parametros para llevar
a cabo de dos maneras la recuperacién de plomo a partir de soluciones de

lixiviacion con acido acético (solucion de acetato de plomo).

En la primera forma, se determinaron las condiciones para lograr la
precipitacion de Pb(OH)2 con NaOH a partir de la solucion de acetato de plomo,
logrando alcanzar recuperaciones cerca del 90%. En la segunda se determinaron
los pardmetros para obtener directamente el plomo metalico mediante la
cementacion con Al, en un medio alcalinizado con NaOH; se obtuvieron

recuperaciones cercanas al 95%.

Con los resultados se demuestra que, alcalinizando la solucién, es posible
precipitar Pb(OH)2 y cementar Pb con Al. Tanto la precipitacion quimica como la

cementacion con Al son eficientes y sensibles a la alcalinidad.

Palabras clave: Cementacion, precipitacion, medio alcalino, plomo, aluminio,

solucién, acetato.
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ABSTRACT

Through chemical precipitation and cementing, hydrometallurgy can be used
to obtain lead from solutions that contain it. A reduction reaction can be utilized,
where a metal in solution is reduced to the surface of a less noble metal substrate
that dissolves it anodically. All the above to replace the currently metallurgical

process for lead concentrates elaboration.

In the thesis work of Garcia Villa, (2016) parameters were determined to
leach a sintered lead sulphide concentrate with solutions of acetic acid. The
following work was developed based on preliminary tests. An experimental work
plan at the laboratory level was performed, with the purpose of determine
parameters and conditions to carry out the recovery of lead from previous leaching

of a sintered sulphide concentrate with acetic acid (lead acetate solution).

Two ways were stablished. In the first one, conditions were determined to
achieve the precipitation of Pb(OH)2 with NaOH from the lead acetate solution,
achieving recoveries close to 90%. In the second one, the parameters and
variables were determined to obtain the metallic lead directly by cementing with Al,

in a medium alkalized with NaOH; recoveries close to 95% also were obtained.

With the results, it is demonstrated that by alkalizing the solution, it is
possible to precipitate Pb(OH)2 and cementing Pb with Al. Both, chemical

precipitation and cementation with Al, are efficient and sensitive to alkalinity.

Keywords: Cementation, precipitation, medium alkaline, lead, aluminum, solution,
acetate.
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INTRODUCCION

El plomo se produce habitualmente por técnicas piro-metallrgicas a partir
de los concentrados obtenidos por la flotacion de sulfuros. Los concentrados de
plomo son enviados a fundicién en donde son reducidos a plomo metélico impuro,
conocido como bullion, el cual es posteriormente refinado para lograr la

separaciéon de metales como cobre, bismuto, cadmio, plata y oro.!

Estos procesos tradicionales son eficientes, sin embargo son muy
contaminantes debido a los residuos (emanaciones gaseosas, principalmente
especies de As, asi como escorias) que se producen durante la reduccién

carbotérmica y la refinacion.

En la actualidad, el aumento de regulaciones ambientales ha impulsado el
estudio de técnicas alternativas, recurriendo al uso de procesos hidrometallrgicos
capaces de tratar concentrados minerales, con procedimientos que minimicen o
impidan dichas emisiones contaminantes. Entre los procesos se encuentra la
lixiviacibn de concentrados de sulfuro de plomo y la obtenciéon del metal como
producto final por cementacion que muestran altas expectativas a nivel industrial.
La lixiviacion de sulfuros produce como subproducto, azufre elemental que puede
almacenarse, transportarse y convertirse en acido sulfdrico cuando se necesite.
En cambio, el anhidrido sulfuroso (SO2) producido en las fundiciones de
concentrados debe convertirse en acido sulfarico para su eliminacion; esto
provoca problemas cuando no hay la necesidad de acido en el mismo sitio o cerca
de la fundicion. Ademas, la recuperacion total de diéxido de azufre es costosa,

especialmente a partir de los gases diluidos de los hornos.?

El presente trabajo se centra en la investigacién para la precipitacion
quimica de Pb(OH)z y la cementacion de Pb metalico mediante la reaccion de
reduccion con Al, en medio alcalino, a partir de la lixiviacion con acido acético y
desde un concentrado tostado de plomo. Al proponer como proceso sustentable la

lixiviacion con acido acético, se genera una solucién organica de acetato de

3
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plomo, la cual es proveniente de un proceso relativamente sencillo, limpio y

econdmico.

Con base en pruebas preliminares, se estructur6 un plan de trabajo
experimental a nivel laboratorio para encontrar las variables clave y determinar las

mejores tendencias de recuperacion.

El proceso de cementacion podria manejar bajos costos operativos de
proceso, bajos costos de planta y requiere de instalaciones sencillas. La mayor
parte de los procesos de cementacion industriales utilizan polvo de metal dentro
de reactores. Sus principales requisitos consisten en un bajo consumo de energia,
un facil control y una remocion frecuente de las especies metalicas en forma de

metal.

El hidroxido de plomo es utilizado tipicamente para revestimientos. Sin
embargo, la descomposicion cuidadosa de Pb(OH)2 arroja PbO, también llamado
Litargirio. Dicho compuesto presenta interesantes propiedades semiconductoras y
fotoconductoras que son la razén de su gran aplicacion en la industria de aparatos
de imagen, electrofotografia, electroradiografia y tecnologia laser. También es
utilizado en baterias electroquimicas, pinturas, lentes acromaticas, estabilizadores

de plastico; asi como en la industria quimica y ceramica.

El plomo metélico es una materia prima de gran importancia en la industria
de la transformacién. Actualmente se utiliza para fabricar baterias (acumuladores
automotrices), chalecos de proteccién, pinturas (para proporcionar color, brillo y
resistencia a la corrosion), balas, cristaleria, cubiertas para cable, vitrales y tubos

para érganos musicales.

La mineria es muy importante en el desarrollo de la economia. La
produccion minera nacional del plomo ascendié a 263 mil 772 toneladas en 2014,
lo que representa un incremento de 5.3% con respecto al afio anterior, ubicando al
pais en la quinta posicion como productor mundial de este metal, con un precio

promedio en el mercado de 0.8 USD/Ib. (Servicio Geoldgico Mexicano, 2016)
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JUSTIFICACION

Se busca desarrollar una forma hidrometalirgica para extraer plomo de
minerales en medios no agresivos, ya que actualmente la extraccion de plomo es
exclusivamente por via pirometalUrgica. Las escorias y emisiones de gases
provenientes de las fundiciones son un problema insistente para el ambiente,
ademas, la recuperacion del anhidrido sulfuro y su eliminacion es costosa. Esto

exige un cambio de tecnologia con residuos menos contaminantes.

Por lo anterior, se pretende recuperar plomo a partir de una via alterna
basado en la lixiviacion con un acido organico. Se empleara la cementacion para
la obtencién de plomo elemental, asi como del compuesto de Pb(OH)2 originado

de la precipitacion, a partir de pruebas experimentales a nivel laboratorio.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Determinar experimentalmente los procesos de precipitacion vy
cementacion alcalina con aluminio para la recuperacion de plomo desde

una solucion de acido acético.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar las condiciones 6ptimas de precipitacion y cementacion de
plomo en medio alcalino a partir de disoluciones de acetato de plomo.

e Determinar la viabilidad técnico-econdmica de la precipitacién quimica y

cementacion de plomo a partir de disoluciones de acetato de plomo.

e Determinar los parametros influyentes en la recuperacion de plomo para

la precipitacion y la cementacion.

e Determinar las recuperaciones maximas obtenidas por esta via

alternativa hidrometalUrgica.

e Producir residuos de condiciobn apropiada para Su posterior

recuperacion.
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CAPITULO 1. EXTRACCION INDUSTRIAL
ACTUAL DE PLOMO EN
CONCENTRADOS
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1.1 Propiedades del plomo.

El plomo es un elemento quimico de la tabla peridédica cuyo simbolo es Pb
(del latin Plumbum) con un peso atomico de 207.2 uma. Es un metal gris azulado,
blando y pesado, que posee una gran resistencia a la corrosion atmosférica y al
ataque de los acidos, esto hace que sea muy Uutil. Forma aleaciones con muchos
metales, y en general se emplea en esta forma en la mayor parte de sus

aplicaciones. La intoxicacion por plomo se denomina saturnismo o plumbosis.

En la tabla siguiente se muestran sus principales propiedades fisicas:

Propiedad Valor Unidad
Densidad 11.336 (20C) g-cm™3
Punto de fusion 327 C
Punto de ebullicion 1740 C
Calor latente de fusién 23.4 J-gt
Calor latente de volatilizacién 862 J-g?t
Presién de vapor 0.133 (980 °C) KPa
1.33 (1160°C)
26.7 (1500 C)
53.3 (1600 C)
Calor especifico medio 0.131 (0-100C) J-gt-K1
0.136 (0-300C)
Conductividad térmica 0.355 (0C) W-m™?t- Kt
0.316 (300°C)
0.155 [p. de f.
(lig.)]
Tension superficial liquido 444 (p. de f) MN -m™?
431 (5007C)
410 (800 C)
Viscosidad dinamica 2.75 (p. de f) MPa - s
2.34 (400C)
431 (5007C)
Susceptibilidad magnética (20 C) -1.5.10° H-m™ kg™t
Coeficiente de expansion lineal 29.1.10%(20°C) K1
31.3.10% (20-
300C)
Dureza Brinell (20 C) 2.5-3.0
Médulo de Young 16.5 GPa™!
Estirado (barra 5 [cm]) 50 %
Velocidad del sonido 1225 m-st
Resistencia a la traccion 14 (20C) MPa
5(150C)

Tabla 1. Propiedades fisicas del plomo (Sancho José, et al, “Metalurgia Extractiva, Procesos
de obtencion”, 2000)
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1.2 Flotacion de sulfuros de plomo.

La separacion y recuperacion por flotacion de concentrados de plomo de
minerales que lo contienen, como la galena (PbS), esta bien establecida y
normalmente se logra con bastante eficacia. Los minerales de plomo vienen
asociados con minerales de zinc como la esfalerita (ZnS) por lo que se emplea un
proceso de flotacion secuencial en dos etapas.

El sistema establecido de procesamiento por flotacion de plomo-zinc
consiste en agregar sulfato de zinc (ZnSOa4) al molino para controlar la activacion
de los iones metélicos (depresion de esfalerita). El colector de flotacién de plomo y
el espumante estan acondicionados antes de la flotacion del plomo que se lleva a
cabo normalmente a un pH de 6 a 7, el cual puede incrementarse en el circuito de
limpieza para asegurar el rechazo del sulfuro de hierro. Algunas veces el cianuro,
si puede utilizarse, se agrega para ayudar en la depresion de sulfuros de hierro.
Porque la plata esta tipicamente y mineral6égicamente asociada con la galena, la
mayoria de los valores de plata se incorporan en el concentrado de galena.

La esfalerita que es rechazada dentro de los residuos de flotacion del plomo
es luego flotada en una segunda etapa después de la activacion con sulfato de

cobre.

Las recuperaciones 6ptimas de plomo se logran generalmente utilizando
una combinacion de xantato y ditiofosfato. Si la superficie de la galena esta
ligeramente oxidada, la inclusion de mercaptobenzotiazol (MBT) a menudo se usa
como colector para maximizar las recuperaciones de galena. El residuo de
flotacion es concentrado de zinc. Si la plata est4 asociada con la galena, la plata

se incorpora al concentrado de plomo.
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Una vez obtenido el concentrado de plomo, éste sera enviado a fundicion y

posteriormente, a una refinacién para la eliminacion de impurezas.

1.3 Obtencién de plomo via pirometaldrgica.

Para la metalurgia del plomo se parte basicamente de su principal mineral
que es la galena (PbS), aunque también existen otras posibles menas de plomo

con minerales como la cerusita o la anglesita.

Existen dos métodos para la obtencion de plomo: 2

1. Método de precipitacion.

Se emplea este método cuando el mineral contiene mucha silice y consiste en
fundir la galena en presencia del hierro, en horno de cuba, con la cual el plomo
queda en libertad.

PbS+ Fe— FeS + Pb 1)

Es una reaccién quimica de desplazamiento simple, donde el hierro desplaza al

plomo.

2. Método de reaccién

Se emplea cuando el mineral contiene poca silice y consiste en tostarlo primero de
un modo incompleto, en hornos de reverbero, con lo que pasa a 6xido y parte a

sulfato como se aprecia en la siguiente ecuacion:

3PbS+502— 2802+ 2 PbO + PbSO4 (2)

10
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Como esta reaccion es incompleta, no todo el PbS ha reaccionado, por lo que el

sobrante reacciona con los productos de la ecuacion (2) de la siguiente manera:

2 PbS + 2PbO + PbSO4 — 3 SO2+ 5 Pb (3)

De forma simplificada, el proceso pirometallrgico consta practicamente de

las etapas que a continuacién se describen:+

Concentrados ., L,
: Tostacion- Fusiodn . . .,
0 ?éng?sles Sinterizaciéon reductora Pirorefinacion

Diagrama 1. Proceso pirometaldrgico convencional del plomo (Garcia Villa, 2016)

La tostacion es el primer proceso que se emplea para remover algunas
impurezas volatiles en la corriente de gas; mediante la fusion se funden los
compuestos metalicos y se forman nuevos compuestos en el estado liquido, los
cuales se separan en capas de valores metalicos pesados y escoria ligera con
mineral de ganga. Los valores metalicos, a los que se les ha separado la mayor

parte de las impurezas, se purifican después por procesos de refinacion. °

1.3.1 Tostacién- sinterizacion

La tostacion de sulfuros es un proceso de reaccion gas-sélido en un horno,
en el cual entran en contacto el aire, en gran cantidad y en ocasiones enriquecido
con oxigeno, con los concentrados de mineral de sulfuro con el objetivo de oxidar

los sulfuros a 6xidos que seran reducidos a metal.

En la tostacién el azufre se transforma en diéxido de azufre, pero en
presencia de SiO2 y de Fe20s produce SOs, el cual forma sulfato que se
descompone a elevadas temperaturas. Los concentrados de sulfuro de plomo, son

tostados con el fin de lograr una desulfurizacién y una aglomeracién.®

11
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La reaccion que describe de manera general el proceso de tostacion es la

siguiente:
2 PbS +3 0,—2 PbO + 2S0,; AH=-202.8 cal 4

La sinterizacion se puede definir como la aglomeracion de particulas finas y
sueltas en una masa compacta y porosa mediante fusion incipiente originada por
el calor producido por combustion dentro de la misma mena.* El Objetivo de la
sinterizacion de los concentrados de plomo es remover el sulfuro tanto como sea
posible y los metales que puedan acompafiar a la galena (Fe, Zn, Cu) mientras
gue los aglomerados se adecuan para su reduccion en el alto horno. ElI SOz
contenido en los gases del sinter puede ser recuperado para produccion de acido

sulfdrico.
La tostacion-sinterizacion se pueden realizar por: 4

1. Combustion de la mena en monton o pila, que es un método sencillo,
pero poco eficiente.

2. Horno de reverbero de solera plana, rastrillando la mena a mano o
mecanicamente.

3. Horno cilindrico rotatorio ligeramente inclinado, de modo que la carga
entra por un extremo, avanza lentamente a través del horno y sale por el
otro extremo.

4. Horno vertical con estantes o pisos multiples, donde la mena entra por el
estante de arriba, gradualmente se eleva la temperatura a medida que
desciende aquella, y para a través de cada uno de los pisos sucesivos.

5. Soplado, impulsando aire a través de una delgada capa de la mena
sobre un enrejado en movimiento (sinterizacién). El 6xido de Pb se
aglomera en trozos para alimentarlo al horno de soplo. Es la tostaciéon

gue prevalece actualmente en la industria.

Recientemente se ha desarrollado la tostacion instantanea, por medio de

fluidizacion de la mena, con la que se intensifica la reaccion de oxidacion.

12
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1.3.2 Fundicién

La siguiente etapa es la fusion- reduccion, la cual se realiza en el horno de
cuba. La chatarra de hierro que es afiadida en el horno busca descomponer el
sulfuro, 6xido o silicato de plomo, para liberarlo como plomo elemental.

El proceso se basa en la reduccion del 6xido de plomo por carbono (coque),
gue actla como reductor y agente térmico, entre el sulfuro de plomo y 6xido de
plomo, para dar lugar, mediante una descomposicion doble, a la formacién de

plomo y anhidrido sulfuroso a una temperatura de 1440°C. 3

2 PbO + C — 2 Pb + CO2 (5)
PbS +2 PbO — 3 Pb + SO, ®)
PbS + PbSO, — 2 Pb + 2 SO, @)

1.3.3 Refinacién a fuego °

La refinacion a fuego es la operacion final en donde se purifica el producto
metalico crudo obtenido de la fundicion, o bien, de una fusion seguida de un
proceso de conversion, para producir un mejor grado de tipo comercial aceptable
de metal parcialmente puro. Las impurezas que han de separarse en la refinacion
a fuego siguen presentes en cantidades pequefias, cerca de fracciones del 1%.
Estas se eliminan por oxidacion selectiva, agregando aire o agentes oxidantes al
metal liquido crudo, en forma de escorias de O0xidos o0 de gases volatiles, ya que

se oxidan antes que el metal.

La primera etapa del proceso consiste en la formacién de un dross o
segregacion de impurezas (cobre, arsénico y estafio), en un horno de cuba.

Consiste en mantener el plomo fundido a una temperatura baja con el objetivo de

13
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que las impurezas que se encuentran disueltas en el plomo a temperatura elevada

(930 °C), se separen.

El bullion de plomo formado en la primera etapa se enfria a 350 °C, valor
que se encuentra apenas por arriba del punto de fusién del plomo (327.5 °C. Las
impurezas flotan sobre la superficie del plomo liquido donde son extraidas

mediante un rastrilleo. °

El producto que se ha extraido de esta operacion se carga en un pequefio
horno de tipo reverbero en donde se agregan carbonato de sodio y coque
pulverizado como fundentes, ademas de azufre elemental, para formar la mata
(Cuz2S) (ecuacion 8) y el espais (Fe-As-Sb) que son separados en dos capas. El
plomo liquido se acumula en el fondo del horno y se extrae peridbdicamente por
medio de piqueras. El espéis y la mata también se extraen por intervalos de
tiempo y son llevados a la fundicion de cobre. La escoria es retornada al horno de
cuba, que opera con una temperatura de 1300 °C.

2Cu+S — Cu2S (8)

La segunda etapa de refinacion consiste en el ablandamiento que se
desarrolla en un horno de tipo reverbero a una temperatura cercana a los 800°C.
Tiene como fin remover el 1.5 % de As, Sb y Sn remanentes en el plomo. Estas
pueden ser retiradas por medio de un procedimiento de oxidacién selectiva, ya
gue se oxidan con mas facilidad que el plomo.

Anteriormente, se empleaba el proceso de ablandamiento intermitente, por
las compafiias St. Joe Minerals Corporation en la fundicibn Herculaneum y la
AMAX — Homestake en la fundicion Buick, conocido como el proceso Harris. Esta
basado en el hecho de que los compuestos de mayor grado de oxidacion de
estafio, arsénico y antimonio pasan calentados, con una sal alcalina, a
compuestos alcalinos que estan practicamente exentos del plomo. La ventaja de

este método esta en la produccién de productos intermedios libres de plomo, de

14
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manera que las pérdidas del metal noble son muy pequefas. Ademas, se

recuperan las sales utilizadas en el proceso con un 95% pureza.

Posterior a las dos etapas de refinacion, el plomo debera procesarse para la
remocion de los metales nobles y el bismuto, alcanzando una pureza del 99.97%.

La desargentizacion o proceso Parkes, consiste en separar los metales
preciosos presentes a una temperatura aproximada de 1400°C, en forma de una
costra saturada, mediante la adicion de zinc metélico puro. EI método esta basado
en el hecho de que, después de afadir zinc al plomo liquido, se separa al enfriar
una aleacion solida de plata, zinc y plomo, que contiene todos los metales nobles.
De esta aleacion puede expulsarse el zinc por destilacién. La aleacion restante se

denomina plomo rico (plata y plomo), donde el plomo es retirado por oxidacion.

El desbimutizado es el proceso final de la via pirometallrgica, también
conocido como proceso Kroll- Betterton. Consiste en separar el bismuto del plomo
desargentizado y sin zinc a una temperatura 416 °C mediante la adicion de calcio
y magnesio. Las aleaciones bismuto-calcio y bismuto-magnesio que se forman,
resultan insolubles en el bafio de plomo saturado, por lo que se produce un
segundo dross, que serd retirado de la superficie del plomo liquido. EI contenido

final del plomo desbimutizado contendr4 menos del 0.05% de bismuto.

El diagrama 2 muestra en forma detallada el proceso para la obtencion de

plomo refinado y sus impurezas a partir de la via pirometalurgica.
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Concentrado de plomo
' —* O,
Tostacién y sinterizacion
Fundente ———3 < ¢ Coque
Feduccién
»
Plomo crudo Mata (FeS, Pb5, Cu:S) Espeis Escona
95-08% l (FesAs:, FeSb, CoSh) T
Beneficia d= Cuy Pb l Recuperacidn de
Beneficio d= Co y Ni ZnyFPb
Refinaciin Eliminacién de Cu, Wi, 5
previa — (materiales de retomao)
w >
Refinacicon Refinacion L
electrolitica térmica :E]Jmc}ﬂn de Sn,
(Oxidacién) ' As, 5b, Zn
{grasa)
L 3 l
Fb 99.95%% ¥ Fecuperacion
Desplatado
Eliminacién
de Bi —_— ..l"'ll.gj,| An
Fb 99.97%

Diagrama 2. Esquema para la obtencion de plomo refinado y sus
impurezas. (Roberto Zarate, 2007)
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CAPITULO 2. PROCESO POTENCIAL DE LIXIVIACION
CON ACIDO ACETICO DE MINERALES
Y CONCENTRADOS DE PLOMO
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La lixiviacion consiste en la disolucion del elemento de interés del mineral, por
accion de un agente lixiviante externo o suministrado directamente por el mineral en
condiciones apropiadas. Los procesos de lixiviacion presentan diferentes sistemas de
operacion los cuales se seleccionan de acuerdo a factores técnicos y econdmicos
(reservas de mineral, comportamiento metallrgico, caracterizacion mineralégica y

geoldgica, ley del elemento de interés, capacidad de procesamiento, etc.). ’

El proceso hidrometalurgico se puede simplificar en el diagrama 3.

Reactivos Concentrado o
l m\ilileral
Lixiviacidon S Residuo solido
—
Reciclado de |
reactivos Purificacién de solucié6ny |~ 'Mpurezasy
concentracion subproductos

l

Recuperacion de valores
metalicos

l

Metal

Diagrama 3. Produccidn de metales desde minerales o concentrados por via hidrometaltrgica. (Dutrizac, J. E.
and Chen, T.T, 1990)

Para la obtenciébn de plomo por via hidrometallrgica, se siguen 4 etapas

detalladas a continuacion: 8

e Pre-tratamiento: son los pasos de conversion necesarios para convertir al

elemento de interés susceptible a la disolucién; no es siempre necesario.
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e Disolucién: disolucion de concentrados o complejos formados en el paso
de pre-tratamiento en solucion.

e Tratamiento de la solucion: remocidon de impurezas y concentracion de
plomo en solucion.

e Recuperacion: produccion de plomo.

La lixiviacién de galena se ha realizado con diferentes reactivos, tales como acido
clorhidrico (Awakura, 1980; Nufiez, 1988) con cloruro férrico (Haver y Wong, 1976;
Morin, 1985; Dutrizac, 1986; Kim, 1986; Fuerstenau, 1986; Warren ,1987; Balaz 1996),
con sulfato férrico (Dutrizac y Chen, 1995), con flurosilicato férrico (Pinaev y Novinskii,
1981; Chen y Dresinger, 1994) y soluciones con nitratos (Fuerstenau, 1987; Pashkov,

2002; Halikia, 2002). Sin embargo, estos métodos no se aplican industrialmente.®

2.1 Técnicas hidrometallrgicas para la lixiviacion de plomo.
2.1.1 Lixiviacion de Pb con acido clorhidrico y disolucion de NacCl

La lixiviacion se lleva a cabo por disolucién del mineral o concentrado de plomo en
acido clorhidrico diluido en salmuera (solucion de agua con sal, NaCl). El objetivo de la
lixiviaciébn consiste en disolver todo el plomo posible. La eficiencia en la disolucién de
plomo es muy alta, alcanzandose valores de entre un 99.4 % y un 99.7 %. Las

reacciones que se producen a lo largo de la etapa de lixiviacion son las siguientes: 1°

Reaccion para galena sin tostar utiliza un agente oxidante, como se observa en la

siguiente ecuacion:

PbS + 4 PbO, + 8 HCI + 12 NaC | — 5 Na,PbCl, + Na,SO, + 4 H,0  (9)

Si se presenta sulfato de plomo el azufre estd oxidado por lo que se puede lixiviar

Unicamente con NaCl.

PbSO4 + 4 NaCl— Nazpr|4 + NaZSO4 (10)

19




Precipitacion y cementacion de plomo desde una solucién de acetato de plomo

Para un mineral de plomo tratado por proceso pirometallrgico
PbO + 2 HCI + 2 NaCl— Na,PbCl, + H,O (11)
Pb + PbO, + 4 HCI + 4 NaCl — 2 Na,PbCl, + H,O (12)

El &cido clorhidrico puede ser regenerado posteriormente en una celda
electrolitica utilizada en la etapa de la electrodeposicion. Antes de proceder a la
purificacion, debe separarse el sulfato de sodio (Na2SOa4) generado en la lixiviacion. Para
ello se introduce cal [Ca(OH)2], que reacciona con el acido clorhidrico de la solucion y

con el Na2SO4 produciendo yeso (CaS0Os). 1°

La siguiente etapa del proceso es la de purificacion. Se trata de oxidar las
impurezas metalicas para separarlas posteriormente. Dichas impurezas se encuentran

en forma de cloruros de cobre, bismuto, estafio, plata, arsénico y antimonio.*°

2.1.2 Lixiviacién de PbS con cloruro férrico (FeCls)

Dutrizac, et. al.X%, revisaron los estudios de disoluciéon de minerales sulfurados en
soluciones ibnicas férricas en 1990. La reaccion general para la galena en solucion de

cloruro férrico es:

PbS + 2 FeCl; — PbCl, + 2 FeCl, + S° (13)

Las ventajas del proceso residen tanto en la reduccién de emisiones de plomo
hacia la atmésfera (altamente toxico), asi como en la eliminacion de la generacion del
SO:2. Esto se debe a que en presencia de FeCls: el PbS reacciona para formar azufre

elemental y no ocurre el desprendimiento de gases como el SO2.12

La solubilidad del cloruro de plomo es baja. Se necesita tener una temperatura
mayor de 100°C por al menos 15 minutos para obtener un porcentaje de extraccion alto
(cerca del 99%) para que el PbS se transforme y se solubilice (Haver, 1976).

Posteriormente, la solucion pasa a una filtracion en caliente y se enfria para cristalizar
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PbCl2, el cual pasa a un proceso de electrolisis de sales fundidas para producir Pb y Clz;

este Ultimo se usa para regenerar el agente de lixiviacion.?
2 FeClz2 + Cl2 — 2 FeCl3 (14)

El proceso para la obtenciéon de Pb metalico a través de cloruro férrico (FeCls) puede

observarse en el diagrama 4.3

MINERALES O
CONCENTRADOS DE PbS

)

FeClz + NaCl Lixiviacidn

y

Filtracion en - - S0+ ganga
Caliente

v

Cristalizacion

¥

Solucién de \y
FeClz + NaCl Centrifugado
PbClz
¥ Cloro ¥

Electrolisis de sales
de plomo

l

Plomo metalico

F 3

Oxidacion

Diagrama 4. Esquema para la obtencion de Pb por lixiviaciéon de PbS con FeCls (Rafael Andrade, 2009)
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2.1.3 Lixiviacion de PbS con acido nitrico (HNOs3)

El HNOs es un fuerte agente oxidante que puede ser facilmente reciclado por
adicion de oxigeno directamente en la lixiviacidon o por medio de una oxidacion externa

de 6xido nitroso.

El comportamiento del sulfuro de plomo (PbS) en soluciones de HNO3 ha recibido
muy poca atencién. Peters y Vizsolyi (1969) propusieron que la quimica de lixiviacion de

galena con acido nitrico esta dada por:

3 PbS + 8 HNO3 — 3 Pb(NO3)2 + 2 NO + 4 Ho0 + S° (15)

Sus experimentos demostraron que con esta ecuacion el plomo puede disolverse
usando 1.23 gramos de concentrado por cada gramo de HNOs, alcanzando un
porcentaje de disoluciéon del 91% en 10 horas.

Si esta lixiviacion fuese utilizada para el proceso de obtencién de plomo, se
necesitaria una etapa de purificacion (para remover el hierro y el zinc de la solucion, asi
como para los nitritos (NO?%) residuales los cuales pueden interferir en la
electrorrefinacion). Esta purificacion puede lograrse adicionando PbO para neutralizar el
acido e hidrolizar el hierro, cobre y zinc; y con PbO: se reduce la oxidacion de las formas

del nitrégeno. El Ultimo paso seria la electrorrefinacion. °

Los residuos de la lixiviacion con &cido nitrico pueden contener azufre elemental,
sulfato de plomo, sulfato de zinc, metales preciosos e impurezas. Si el proceso con acido

nitrico es viable, entonces los residuos también pueden ser tratados. °

El proceso se ejemplifica a través en el diagrama 5.

22




Precipitacion y cementacion de plomo desde una solucién de acetato de plomo

Concemtrado de Pb PhO y PbO2

= J' pH2 v

e o NG 1 Lixiviacion Purificacion

4 =

(F{OHL Tn{OH R

Folugldn

Regeneracion Cargada pHE
Anolito . Catolito
& =20 HHCR 316
Sohiclon E pHia
nterm edia % Jv l
HHCS
£ Pb02
Residuos Finales <+ 9 Deposito Catodo de
o al Anodo Plomo
Azifrs, PbSCd
s, &g, &, Fe sl

o Tratam lents po vterlor

Diagrama 5. Proceso para la obtencion de Pb a partir de la lixiviacion de PbS con HNOs (Roberto Zarate,
2007)

A.G. Kholmogorov (1998) estudié la disolucion de concentrado de sulfuro de
plomo utilizando un sistema basado en nitratos [PbS-HNOs-Fe(NO3)s]. Dicho proceso
hidrometallrgico para la sintesis de sales de plomo con &cido nitrico y sulfato férrico en

solucién es mostrado en el diagrama 6. *°

23




Precipitacion y cementacion de plomo desde una solucién de acetato de plomo

Ph3

¥

Disolucion de PbS en sales *
L |
¥
Solucion Residuo insoluble
v kL J
Precipitacion de Pb Recuperacion de
(P30, PbBr-, etc.) S, Aqg, Bi, etc.
|
b 4 b
FPbh350y Fe(NOz)k
A KzCO; * Conversidon a Fe(NO;3):
L
Cartronizacion
|
¥ ¥
KoS0, PbCO;

Disolucion en disolvente
Organico e inorganico

I

Solucion de sales de plomo

L 3

Sintesis de sales de plomo

Diagrama 6. Diagrama principal en hidrometalurgia para el procesamiento de
concentrados de PbS con soluciones de nitrato. (Kholmogorov, 1998)
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2.1.4 Lixiviacion de PbS con hidréxido de sodio (NaOH)

Existe muy poca informacion para la lixiviacion de sulfuros de Pb con NaOH.
Resulta importante destacar la solubilidad del PbS, en una solucion de NaOH, con el

objeto de determinar su posible aplicacion industrial.

Frenay (2005) encontré que, partiendo de un concentrado gravimétrico de mineral
oxidado con ley de 5.2 % de Pb y de una soluciéon con 150 g/L de NaOH (3.75 M), a
temperatura ambiente, se disuelven 3 g/L de Pb. 1’ Zhao (2000) encontr6 que a partir de
smithsonita (carbonato de zinc), a una temperatura de 95 °C, con una solucion 5M de
NaOH y adicion de NaCl, se genera una tipica composicion de soluciéon de 2.96-3.05 g/L
de Pb.® Ornelas T. J., et al., (1998) en su investigacion sobre “Lixiviacion alcalina de Pb
y Zn a partir de minerales oxidados” con NaOH, encontraron que partiendo de un sulfuro
tostado con una concentracién de 2.5M de NaOH y a una temperatura 25 °C, se logra
disolver de 5.1 a 5.9 g/L de Pb.t

Villar R. (2009) observé que las velocidades y recuperaciones del plomo
disminuyen al incrementar la temperatura (Gréfica 1). Esto puede deberse a que la
disolucion del PbS por el NaOH es de naturaleza exotérmica y el incremento de
temperatura inhibe la formacién del plumbato. También puede darse el caso de que la
temperatura reduce la viscosidad de la solucion y tiene lugar una precipitacion del

plumbato por el nivel de saturacion.!3
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Partiendo de los resultados de su investigacion de lixiviacion con NaOH de un
mineral sulfurado, Villar R. (op. cit) obtuvo disoluciones cercanas al 98% de plomo, con
una concentracion 4M de NaOH; una velocidad de agitacion de 800 RPM; con un

tamafio de mineral a -100 # y a una temperatura de 21°C, debido a la naturaleza de la

reaccion. 13

Grafica 1. Lixiviacion de plomo con NaOH en funcién de la
temperatura (Villar R., 2009)

La reaccion que describe el proceso es la siguiente:

Con base en los resultados experimentales de su trabajo, sugirié un

diagrama de flujo para una posible aplicacion industrial del proceso de lixiviacion alcalina

PbS + 4 NaOH — Na,PbO, + Na,S + 2 H,0

de minerales sulfurados de plomo y zinc, descrito en el diagrama 7.
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Diagrama 7. Proceso para la obtencion de plomo y zinc a partir de la lixiviacion con NaOH. (Villar R., 2009)
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2.2 Lixiviacion de minerales y concentrados de plomo con acido
acético (CHzCOOH).

El acido acético es un compuesto organico de dos atomos de carbono que se
puede encontrar en forma de ion acetato. Su férmula es CH3-COOH, siendo el grupo

carboxilo el que le confiere las propiedades acidas a la molécula.

La lixiviacidbn con &cidos organicos adquiere un mayor interés debido a que sus

residuos resultan menos agresivos comparados con los de la via pirometallrgica.

En la “Norma Oficial Mexicana NOM-231-SSA1-2002, Articulos de alfareria
vidriada, ceramica vidriada y porcelana. Limites de plomo y cadmio solubles. Método de
ensayo” se senala la técnica de ensaye para extraer plomo y cadmio mediante la
lixiviacion de acido acético al 4%. Esto logra cuantificarse por espectrofotometria de
absorcién atémica (AA) con lamparas de catodo hueco o de descarga sin electrodos o

por Plasma Inductivamente Acoplado (ICP).2

Marquez en 2003 trabajé con residuos con contenido de plomo, derivados del
proceso de ensaye al fuego empleado para el analisis de oro y plata, para separarlo de
los residuos. Se determind la ley de plomo en 39.6% (cabezas), 90% de éste se
encuentra en la copela, el resto en el crisol y la escoria. La maxima extraccién del plomo
con &cido acético fue de 86% en el caso de las copelas y de 81% para los crisoles. Las
condiciones fueron: 48 horas de agitacién a 30 RPM; granulometria de mineral a menos

14 mallas Tyler; dilucién de pulpa de 25% de sélidos; pH 1.4 y temperatura ambiente.?

El acido acético tiene afinidad hacia el plomo, pero cuando éste se encuentra en
forma de sulfuro debe tostarse previamente a su lixiviacion. Esto con motivo que se

forme acetato de plomo soluble, observado en las siguientes reacciones quimicas:

PbO + 2 CH3;COOH — Pb(CH;CO0), + H,0 (17)
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PbO, + 4 CH;COOH — Pb(CH;CO0), + 2 H,0 (18)

Garcia Villa (op. cit) investigo la lixiviacion de concentrado de plomo tostado en un
medio de acido organico. Determind que es posible la lixiviacion de concentrado de
plomo tostado en solucion de acido acético. Sus resultados alcanzaron un 98% de plomo

disuelto bajo las siguientes condiciones: 3

e Concentracion de acido acético =15%

e Velocidad de agitacion = 250 RPM

e Granulometria del mineral = - 100 # Tyler

e Grado de dilucion de pulpa = 1 g de calcinado / 22 g de solucién

e Temperatura ambiente (entre 20y 25 °C).

Los pardmetros que tuvieron mayor influencia en su investigacion, fueron la
concentracion de &cido acético y la granulometria del mineral, observados en las

Graficas 2 y 3, respectivamente.

Garcia Villa (op. Cit) observd, que al variar la concentracion de acido acético
después de la primera hora el cambio es minimo e independiente de las tres
concentraciones estudiadas (10, 15 y 20) %. Con el &acido al 15% obtuvo un mejor
resultado, lo cual aparenta una posible concentracién 6ptima. Al variar la granulometria
del mineral, observé una mayor en la recuperacién si el tamafio era mas fino (-150 #),
debido a una mayor superficie de contacto. Es probable que a este tamafio fino el 6xido

de plomo se encuentre completamente expuesto.?

La lixiviacion con acido acético puede ser util para minerales de plomo que no se
concentran por flotaciébn, ademéas es una buena alternativa a la ruta pirometallrgica

debido a que es un proceso, sencillo, limpio y econémico.
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Gréfica 2. Efecto de la concentracién de acido acético en la intensidad de lixiviacion de PbO.
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Grafica 3. Efecto de la granulometria en la lixiviacion de PbO con acido
acético (Garcia Villa, 2016)
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Con base a su investigacion Garcia Villa., (op. cit) propuso un diagrama de flujo
para la posible obtencion de plomo metalico, a partir de la disolucién con acido acético.

(Diagrama 8). 3

El presente trabajo de tesis profundizara en la investigacion de recuperacion de

plomo a partir de la lixiviacion con dicho acido organico.

iagrama 8 Proceso propuesto para la recuperacién de plomo y residuos a partir de la lixiviacién de
concentrados de plomo con CH3COOH. (Mayra Garcia, 2016)
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Diagrama 8. Proceso propuesto para la recuperacion de plomo y residuos a partir de la lixiviacion de concentrados de
plomo con CH3COOH. (Garcia Villa, 2016)
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CAPITULO 3. PRECIPITACION ALCALINA CON NaOH
DESDE SOLUCION DE ACETATO DE
PLOMO
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Se conoce como precipitacion al proceso en el que se produce un solido
(precipitado) en una disolucién, por efecto de una reaccion quimica. Esta sucede
mediante la adicién de reactivos en el que los compuestos solubles se transforman en
formas insolubles o de una menor solubilidad. Los sélidos formados pueden ser retirados

mediante filtracion, decantacion o por centrifugado.

Para la separacion de iones solubles de algunos metales, se utiliza un método que
consiste en precipitar los iones correspondientes como hidréxidos metalicos. Esto se
logra elevando el pH de la solucion con un material alcalino comin como el hidroxido de
sodio (NaOH) o hidréxido de calcio Ca(OH)2

La reaccion se ejemplifica en la reaccion 19, donde M significa metal, en este

caso, plomo.

M2+ 2 NaOH — M(OH)z(s) + 2 Na* (19)

En la Figura 1, se pueden observar las curvas de solubilidad de metales en
funcién del pH. A medida que se incrementa el pH, la solubilidad disminuye, sin embargo
los metales como el plomo, zinc y cromo presentan una solubilidad minima que tiende a
crecer a valores mas altos de pH (superiores a 10). Esto es debido a que dichos metales

forman plumbatos, zincatos y cromatos. 2

Con base en lo descrito, se tiene la pauta para precipitar plomo como hidréxido

metélico [Pb(OH):] a partir de soluciones como acetato de plomo.
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Figura 1. Curva de solubilidad de metales (Villar R., 2009)

En términos generales, si se tiene un cation M+ que forma parte de una sal en una
solucion &cida, al agregar un hidroxido el pH aumenta; es decir, aumenta la
concentracion del ion hidroxilo de manera que se alcanza a satisfacer el producto de la

solubilidad del hidréxido MOH. Entonces comienza a precipitar el MOH.?° Figura 2

M* + OH" — MOH; Kps= [M*] [OH] (20)

Si el hidréxido MOH es anfoétero, en solucion béasica se tiene el equilibrio:
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MOH + OH" = M(OH) (21)
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Figura 2. Variabilidad de la solubilidad de hidroxido anfétero genérico MOH con el pH. (Ufiapillco, 2015)

En la Figura 3 se indica cémo varia la solubilidad de un hidréxido anfétero genérico MOH

con el pH. Se puede determinar que:

e La curva “a” representa la disminucion de la solubilidad del hidréoxido MOH con el
aumento del pH, partiendo de una solucién acida de M+.

e La curva “b” representa la redisolucion del hidroxido MOH precipitado con el
aumento del pH, debido a las propiedades del hidréxido anfotero.

e La curva “c” representa la disminucion de la solubilidad del hidroxido al disminuir

el pH, partiendo de una solucion de M(OH)2
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e La curva “d” representa la redisolucién del MOH precipitado, por disminucion del
pH.

En teoria, las ramas “c” y “d” deberian coincidir respectivamente con las ramas “b” y “a”;

sin embargo, en la realidad ellas no es asi. Los hidroxidos sufren el fendbmeno de

envejecimiento, es decir se transforman en formas “condensadas” que requieren para la

redisolucién un pH distinto al de la precipitacion.?®

——

pH

Figura 3. Solubilidad del hidroxido anfétero en funcién del PH. (Ufiapillco, 2015)

La precipitacion de Pb(OH)2 desde una solucion de acetato de plomo requiere
Gnicamente de la adicion del NaOH necesario para subir el pH de la solucién, de un valor
cercano a 2 hasta 10. Esto permite extraer, en forma relativamente sencilla el Pb;
ademas se regenera el reactivo de la lixiviacibn como acetato de sodio, el cual lixivia
igual que el acido acético. Como el Pb aun esta oxidado e hidratado, debera pasar por

otros procesos como la calcinacién y la reduccion.

Pb(CH3COO)2 + 2 NaOH — Pb(OH)zs) + 2 NaOOCCH3 (22)
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CAPITULO 4. CEMENTACION CON ALUMINIO DE
PLOMO DESDE UNA SOLUCION DE
ACETATO DE PLOMO
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4.1 Cementacion.

La cementacidon es un proceso de precipitacion quimica que permite retirar iones
en solucion agregando un reactivo precipitante. En el caso de iones metalicos disueltos,
la reaccion se favorece agregando un metal mas activo de acuerdo con la serie
electroquimica (Figura 4), a manera de reactivo para formar un precipitado conocido
como cemento. Este proceso se aplica en el tratamiento de efluentes de operaciones
metallrgicas (Puente, 2002), (Calvo, 1983). %1

La reaccion se produce en la superficie del metal cementante. Para alcanzar
velocidades de reaccion aceptables y desplazar metales con impurezas que se
encuentran a baja concentracion, se tiene que agregar un exceso de metal cementante.
En estos cementos estan presentes todos los metales de potencial superior al metal
agregado como cementante, lo cual provoca que se tengan que purificar previamente las

soluciones a cementar. 1°

La elecciébn del metal cementante con respecto al metal en disolucion esta
marcada por su posicion en la serie electromotriz, los metales que se encuentran en
posiciones superiores en la serie son mas activos y pueden desplazar (reducir) a los
metales menos activos 0 mas nobles, estos se encuentran en la parte baja de la serie.
Cuanto mas grande sea la diferencia de potencial entre los pares electroquimicos, mayor
serd la fuerza impulsora que se produzca en la reaccion de precipitacion. En algunos

casos un aumento de pH resulta util. 22

La velocidad de reduccién metélica suele ser lenta en los primeros momentos de
la cementacion; sin embargo, una vez que el oxigeno disuelto se ha consumido vy el
metal comienza a cementarse, se produce una celda galvanica entre el metal
precipitante y el metal cementado sobre él. Al pasar el tiempo en el proceso de
cementacion las areas catddicas aumentan por la acumulaciéon de metal cementado y

como resultado la velocidad de reaccion aumenta. 22
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Serie electromaotriz de metales a25°C,1 atin de presign
elemento E'vV 4 (=)
L1 -3.05
K -2.39
Na -2.71
Ca -2.76
Mg -2.37
Al -1.66
Mn -1.18
Zn -0.76
Cr -0.74
Fe -0.44
Cd -0.40
Ni -0.25
Sn -0.14
Pb -0.13
H 0 0
Cu +034
I +0.53
Hg +0.78
Ag +0.79
Pt +136
Br 1108 ()
Au +143 L

Figura 4. Serie electromotriz de metales. (Burns, 2003)%3

El proceso se puede representar como una reaccion de desplazamiento que
consta de dos semi-reacciones, la reaccion catodica y la reaccion anddica, donde la
especie metalica M™ puede ser un catién simple, un complejo o un anion y N es una

especie en su estado metalico. %4

nM™ +mN—-nM+mN"™ (23)
M™+me-—M (24)
N— N™ +n e- (25)

La cementacién se constituye de cinco etapas principales (Figura 5), descritas a

continuacion. 2°

1. De los iones del metal depositante (M™*) hacia la interface depdsito-solucion desde el

seno de la solucion.
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2.- Transferencia de electrones del metal (N) al ion M™ difundiendo a través del
depasito.

3.-Incorporacién de los atomos del metal (M) en una red cristalina.

4. - Transferencia de N"™ iones a la vecindad de la interfase deposito- solucién a través
de la capa depositada.

5.- Difusion de N iones hacia el seno de la solucion.
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Figura 5. Etapas del proceso de cementaciéon. (Teutli, 1990)

4.2 Cementacion de plomo desde soluciones alcalinas.

Ufapillco (2015) investigd mediante experimentos de laboratorio, la cementacion
de plomo con chatarra de aluminio desde una solucion alcalinizada con NaOH. Obtuvo
recuperaciones de hasta 99.89% con las siguientes condiciones: masa de chatarra de
aluminio de 3g; superficie de contacto de la chatarra de aluminio de 548.88mm?; tiempo

de 30 minutos y la soluciéon alcalinizada a 6M. 2°

Garcia Blanco (2016) en su trabajo “Determinacioén de parametros de cementacién
de soluciones alcalinas ricas en Pb y Zn, utilizando aluminio” obtuvo recuperaciones de

plomo metélico de hasta el 99.98% a partir de la lixiviacion con NaOH de un mineral
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mixto de PbS-ZnS previamente oxidado por tostacion. Las condiciones para dicha

recuperacion fueron:

Solucién alcalinizada a 5 M
Masa de Aluminio 3 g
Velocidad de agitacion 0 RPM

Temperatura ambiente (25 °C)

Garcia Blanco J. (op. cit) observé que a una concentracion de NaOH a 5 M se

obtenian mejores recuperaciones que a 6 y 7 molar (Gréfica 4). 26
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Gréfica 4. Cementacion de plomo metalico al variar la concentracion de NaOH. (Blanco, 2016)

4.3 Cementacion de plomo metalico con aluminio desde una solucién
de acetato en medio alcalino.

Como se describio anteriormente, es posible lixiviar concentrados de PbS

sinterizados con acido acético, lo que resulta una sal de acetato de plomo.
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La cementacién de Pb desde una solucion de acetato de plomo requiere de la
adicion del NaOH necesario para subir el pH de la solucién y hacer uso del aluminio
como reductor (ecuacion 26). La ventaja que tiene este camino es que permite obtener
Pb en forma elemental, ademéas de que se regenera el reactivo de la solucion como

acetato de plomo.
3 Pb(CHsCOO)2 + 2 Al + 6 NaOH — 3 Pb? + 2 Al(OH)3 + 6 NaOCOCH3 (26)

Los parametros y condiciones necesarias, seran sujeto de estudio del presente

trabajo.
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CAPITULO 5. DESARROLLO EXPERIMENTAL DE LA
PRECIPITACION ALCALINA Y DE LA
CEMENTACION CON ALUMINIO PARA
LA OBTENCION DE PLOMO
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5.1 Caracterizacion del mineral de PbS.

La reconstruccion mineralégica del concentrado de plomo se realiz6 considerando
el andlisis quimico, mineragrafico, petrografico y por difraccién de rayos X. Existe 57.2%
de galena y 12.8% de calcopirita, aunque en la Tabla 2 se observa un total por especie
de 84.5 % debido a que se pudieron omitir especies que no se detectaron con las

técnicas empleadas.

Mineral % Formula Mohf:cst?lar D&gﬂggd
1 Cuarzo 3.0 SiO2 60.08 2.65
2 Calcita 3.5 CaCOs 100.09 2.7
3 Clorita 0.7 HsMgeSisO1s 554.22 2.8
4 Galena 57.2 PbS 239.27 7.6
5 Esfalerita 2.7 Zno.7ssF€0.215S 95.41 4.0
6 Calcopirita 12.8 CuFeS2 183.53 4.25
7 Pirrotita 3.5 Feos1S 82.34 4.61
8 Arsenopirita 1.1 FeAsS 162.83 5.07
Total 84.5

Tabla 2. Reconstruccidon mineraldgica del mineral de plomo. (Garcia Villa., 2016)

En la Tabla 3 se presenta el porcentaje por elemento en mineral, mostrando que
casi el 50 % es plomo. Es importante mencionar que Unicamente aparecen los

elementos con presencia mayor a 0.02 %.

Elemento | Pb Fe | Cu | Zn | Ca [Mg| Cd | Sb
Porciento | 49.57 | 7.00 | 4.44 1 1.46 | 1.39| 0.1 | 0.03 | 0.03

Tabla 3. Porcentaje de cada elemento presente en el concentrado. (Garcia Villa., 2016)

En la Tabla 4, se indica el porcentaje de liberacion de galena, por fraccion

granulométrica, obtenido con base en analisis por microscopia estereoscoépica. Se puede
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observar un incremento en el porcentaje de liberacién a medida que se reduce el tamafio

de la particula: a 127 ym se libera 76.9 % y a 68 ym 100 %.

%

%

N° Mallas Tamla Masa Masa . % ., Partes Partes % | Masa
medio | Conc. Liberacion . de de
Tyler (m) @) Acum+ PbS libres totales Pbs | Pbs
de PbS | de PbS
-14+30 868 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
-30+50 418 4.8 4.8 63.3 4.6 15.8 30.0| 1.4
-50+100 220 4.6 9.4 50.0 0.0 27.5 445 | 2.1
-100+150 127 55 14.9 76.9 43.4 52.3 70.9 3.9
-150+200 89 14.7 29.6 90.2 70.7 71.6 85.0 | 125
-200+250 68 12.4 42.0 100.0 82.8 82.8 916 | 11.4
-250 ~47 50.9 93.0 100.0 70.0 70.0 774 | 39.4
Total 93.0 70.7

Tabla 4. Porcentaje de liberacién de galena por fraccion granulométrica. (Garcia Villa., 2016)

El porcentaje de particulas libres de galena (en las diferentes fracciones) es

variable.

En la Figura 6, se observan abundantes particulas de galena gris clara con

asociaciones de galena-pirrotita rosa y escasas particulas de esfalerita gris oscura,

pirrotita y calcopirita amarilla. En la figura 7, se visualizan particulas libres de galena y

asociadas a pirrotita y mdultiples de esfalerita- calcopirita; las particulas pequefias

corresponden a galena, calcopirita y en menor proporcion a pirrotita.

Figura 6. Fotografia de la muestra del concentrado de plomo sin clasificar, tomada

con luz paralela. Escala grafica: 600 ym. (Garcia Villa, 2016)
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Figura 7. Fotografia de concentrado de plomo sin clasificar, tomada con luz paralela. Escala gréfica:
250 pym. (Garcia Villa, 2016)
En la Figura 8, se presentan las particulas de galena, calcopirita y escasa
esfalerita, ésta Utima aumenta en el agregado mineral de menor tamafo, el cual consta
de particulas libres galena y calcopirita, aunque también se aprecian finos cristales de

pirrotita y esfalerita.

Figura 8. Fotografia de la muestra de concentrado de plomo sin clasificar, tomada con luz paralela.
Escala grafica: 50 pm. (Garcia Villa, 2016)

46




Precipitacion y cementacion de plomo desde una solucién de acetato de plomo

5.2 Caracteristicas de la solucion de acetato de plomo.

El mineral de PbS descrito en el capitulo 5.1 fue previamente tostado, para facilitar
la reaccién entre el 6xido de plomo y el acido acético y asi formar acetato de plomo
soluble. Posteriormente fue lixiviado con una concentracion de acido acético al 12 % vlv;
velocidad de agitacion de 250 RPM; granulometria del mineral a menos 100# Tyler y

temperatura ambiente (25°C). La disolucién promedio de plomo fue del 85 %.3

La disolucion de acetato de plomo soluble contiene una concentracion de 18.5 g

Pb/L, con un pH de 5.5. Figura 9

Figura 9. Recipiente con solucion de acetato de
plomo. (Garcia Villa, 2016)
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5.3 Precipitacién de Pb(OH). desde soluciéon de acetato de plomo
[Pb(CH3COO)2] en medio alcalino.

5.3.1 Materiales requeridos para pruebas de precipitacion.

e Solucidon de acetato de plomo (concentracion de 18.5 g Pb/L). Figura 10

e Hidréxido de sodio (NaOH). Figura 10

e Agua destilada

e Agitador Orbital marca Lab Companion Mdel SK-300 Open-Air Shaker.
Figura 11

e Recipientes de plastico

e Balanza analitica marca AND modelo HR200. Figura 12

e Micropipeta automatica de 5 ml. Figura 13

e Matraz Erlenmeyer. Figura 14

e Vasos de precipitados. Figura 15

e Papel filtro para embudo. Figura 16

e Embudos de plastico

S e
INE > _— P
N e
NS s

Figura 10. Solucion de acetato de plomo y reactivo de NaOH
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Figura 11. Agitador Orbital Lab Companion Model SK-300

Figura 12.Balanza analitica
AND modelo HR200

Figura 14. Matraz
Erlenmeyer

Figura 13. Micropipeta
automatica

Figura 15. Vaso de
precipitados
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Figura 16. Papel filtro para embudo

5.3.2 Descripcién de las variables

Para estudiar los efectos en la precipitacion de Pb(OH)2, se llevaron a cabo una
serie de pruebas a partir de tres parametros y la modificacién de tres variables en cada
uno de ellos. De este modo fue posible analizar los efectos que se presentan en la

recuperacion. Tabla 5

Parametro Variables
Adicién de NaOH Afadiendo 2.3 g,2.6 gy 2.9g
Velocidad de agitacion A 0 RPM, 150 RPM y 300 RPM
Concentracion de plomo en solucion 4.625 g Pb/L, 9.25 g Pb/L y 18.5 g Pb/L

Tabla 5. Parametros y variables para precipitacion de Pb(OH)z a partir de una disolucidon de acetato

Para estudiar el efecto de un parametro sobre la recuperacién, se mantuvieron los
otros dos pardmetros constantes, con valores iguales a las condiciones de la prueba

estandar, descritos a continuacion.

5.3.3 Condiciones de la prueba estandar

Con base en las recuperaciones de la prueba estandar se comparan las
recuperaciones obtenidas en las tres pruebas, al variar los parametros descritos en el
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apartado anterior. Esta fue establecida por pruebas preliminares de laboratorio. Sus
condiciones pueden apreciarse en la tabla 6.

PRUEBA ESTANDAR PARA PRECIPITACION
1 Adicion de NaOH 2.3 g
2 Velocidad de agitacion 0 RPM
3 Concentracion de Pb  18.5 g/L
4 Temperatura 21-25°C
5 Presion atmosférica Ambiente

Tabla 6. Condiciones de precipitacion de Pb(OH)z para prueba estandar a partir de una
solucion de acetato de plomo

5.3.4 Procedimiento general para precipitaciéon de Pb(OH)2

Cada prueba tuvo una duracién total de 2 horas, en las cuéles se midi6 la
recuperacion de plomo a los 30, 60, 90 y 120 minutos; por lo tanto, se tuvieron 4
muestras por prueba, mas 4 de la prueba estandar; en total se tienen 28 muestras

diferentes.

Para cada muestra se emplearon 20 ml de disoluciéon de acetato de plomo, a la
cual unicamente se le afiadié el reactivo de hidréxido de sodio para que ocurriera la
precipitacion, bajo las variantes descritas en el apartado 5.3.2. Las pruebas se realizaron
en matraces Erlenmeyer, en sistema abierto, por lo que el oxigeno estaba presente, a

temperatura ambiente y presion atmosférica.

Una vez transcurrido el tiempo establecido (30, 60, 90 y 120 minutos), se retira el
matraz con solucion y el contenido se vacia en recipientes de plastico tipo capsuleros de
60 ml que cuentan con un embudo con su correspondiente papel filtro, para retener el
precipitado de Pb(OH)2.Figura 17
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Figura 17. Recipientes de plastico de 60 ml con embudo y papel filtro para la
separacion del precipitado

Posteriormente, el papel filtro con el precipitado, se ingresé al horno Unicamente
para secado, con una temperatura no mayor a 30 °C. Después se determiné la masa de
Pb(OH)2 para cada muestra, con ayuda de la balanza analitica y mediante la diferencia
con la masa inicial de la di||| solucién de acetato de plomo, se obtuvo para cada

muestra el porcentaje de recuperacion.

5.4 Cementacion de Pb elemental a partir de una disolucidon de acetato
de plomo [Pb(CHsCOO):] en medio alcalino.

5.4.1 Materiales requeridos para pruebas de cementacién

e Solucion de acetato de plomo (concentracién de 18.5 g Pb/L). Figura 10

e Hidroxido de sodio (NaOH). Figura 10

e Aluminio

e Agua destilada

e Agitador orbital marca Lab Companion Model SK-300 Open-Air Shaker.
Figura 11
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¢ Recipientes de plastico

e Balanza analitica marca AND modelo HR200. Figura 12
e Micropipeta automatica de 5 ml. Figura 13

e Matraz Erlenmeyer. Figura 14

e Vasos de precipitados. Figura 15

e Papel filtro para embudo. Figura 16

e Embudos de plastico

5.4.2 Descripcién de las variables

Para estudiar los efectos en la cementacién de plomo, se llevaron a cabo una
serie de pruebas a partir de cinco parametros y la modificacion de tres variables en cada
uno de ellos. De este modo fue posible analizar los efectos que se presentan en la

recuperacion. Tabla 7

Para estudiar el efecto de una variable sobre la recuperacion, se mantuvieron las
otras dos variables constantes, con valores iguales a los parametros de la prueba

estandar, descritos a continuacion.

Parametro Variables
1 | Concentraciéon de NaOH 3M,4M,y5M
2 | Velocidad de agitacion A 0 RPM, 150 RPM y 300 RPM
3 | Longitud del Al 3mm,6 mmy 12 mm
4 | Masa del Al 059,1gy1l5¢g
5 | Concentracion de plomo en solucién 4.625 g Pb/L, 9.25 g Pb/L y 18.5 g Pb/L

Tabla 7. Parametros estudiados para la cementacién de plomo a partir de una disolucién de acetato

En el parametro de longitud del aluminio se vario la superficie de contacto, sin

modificar la masa de aluminio estandar (1 g). Figura 18
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Al variar la masa del aluminio, se procurd que la superficie de contacto de .0001
m? (perteneciente a la longitud de 6 mm) permaneciera constante por lo que la longitud

del aluminio para 0.5 g debia ser de 2 mmy para 1.5 g de 18 mm. Figura 19

5.4.3 Condiciones de la prueba estandar

Las recuperaciones de la prueba estandar se comparan con respecto a las otras
dos pruebas con un diferente parametro. Dicha prueba estandar fue establecida en base
a pruebas preliminares y no refleja las mejores condiciones operativas. Las condiciones

de ésta se muestran en la tabla 8.

PRUEBA ESTANDAR PARA CEMENTACION

Concentracion de NaOH 4M
Velocidad de agitacion 0 RPM
Longitud del Aluminio 6 mm
Masa de Aluminio 1g
Concentracion de Pb  18.5 g Pb/L
Temperatura 21-25°C
Presion atmosférica Ambiente

No ok~ owNBRE

Tabla 8. Condiciones para prueba estandar de la cementacion de Pb con Al, a partir de
una disolucién de acetato de plomo

4
E'—

Figura 18. Prueba 3 Variacién en la longitud del aluminio. a) 1 g de Al con longitud de 3 mm b) 1 g de
Al con longitud de 6 mm c) 1 g de Al con longitud de 12 mm
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Figura 19. Prueba 4 Variacién en la masa de aluminio, con superficie de contacto constante. a) 0.5 g
de Al con longitud de 2 mm b) 1 g de Al con longitud de 6 mm c) 1.5 g de Al con longitud de 18 mm

5.4.4 Procedimiento general para cementacién con Al de Pb elemental

Las pruebas tuvieron una duracion de dos horas, a las cuales se les determind la
recuperacion de plomo a los 30, 60, 90 y 120 minutos; por lo tanto, hubo 4 muestras por

prueba, mas 4 de la prueba estandar. En total se obtuvieron 44 muestras diferentes.

Para cada muestra se emplearon 20 ml de disolucion de acetato de plomo, a la
cual se le afladié una masa de hidréxido de sodio en disolucion (valor estandar 4 M),
para alcalinizar la solucién, y 1 gramo de aluminio para la reduccion. Las pruebas se
realizaron en matraces Erlenmeyer, con oxigeno presente, a temperatura ambiente y

presion atmosférica ambiente. Figura 20

C 58 4 ;AN

Figura 20. Cementacion de Pb con Aluminio en medio alcalino desde una solucién
de acetato de plomo
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e

Figura 21. Cemento de plomo en papel filtro.

Una vez transcurrido el tiempo establecido (30, 60, 90 y 120 minutos), se retira el
matraz con solucion y el contenido se vacia en recipientes de plastico tipo capsuleros de
60 ml que tenian un embudo con su correspondiente papel filtro, para retener el cemento
de plomo (Figura 17). Al iniciar el contacto del Al con la solucion alcalina, se formaba una

esponja que crecia rapidamente; ésta se desprendia del Al y flotaba.

Posteriormente, el papel filtro con el cemento de plomo (Figura 21), se ingresé al
horno para el secado, a una temperatura no mayor a 30°C. En seguida se peso el Pb
cementado, con ayuda de una balanza analitica (Figura 22), de cada muestra y mediante
la diferencia de masa de la composicion inicial de la solucion de acetato de plomo, se

calculé el porcentaje de recuperacion, presentado en el capitulo 6.
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Maox2210g d= O.Iﬂ

Figura 22. Plomo metalico recuperado
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CAPITULO 6. ANALISIS DE RESULTADOS
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6.1 Analisis de resultados para la extraccion de Pb como Pb(OH)2 a
partir de una solucién de acetato de plomo en medio alcalino.

6.1.1 Prueba estandar

100

--4---Prueba estandar
80

70

60 A

40 A -

30 - hod
/ NaOH=2.3g
201 / Vel. de agitaciéon= 0 RPM

10 - / Concentracién de Pb=18.5 g/L

% de Precipitacion de Pb

0 & : : : :
0 30 60 90 120 150

Tiempo (min)

Gréfica 5. Prueba estandar de la precipitacion de Pb a paritr de una solucién de acetato

La Gréfica 5 presenta los resultados de la prueba estandar para la precipitacion de
Pb(OH)2. Se puede observar un comportamiento asintético, en donde la recuperacion se
estanca, muy probablemente debido a que se requeria de la adicion de mayor cantidad
de NaOH, ya que el acido acético remanente de la lixiviacion del 6xido de plomo

consume reactivo y éste se difunde lentamente por en reposo de la prueba.
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6.1.2 Variacion en la adicion de NaOH

100

90 --4---2.3 g de NaOH

80 —&— 2.6 g de NaOH
o 70 -
< —&—2.9 g de NaOH
S 60 -
c
hS 50
Q
8
O
o 30
o Vel. de agitacion= 0 RPM
3 20 1 Concentracion de Pb= 18.5 g/L
S 10 1

O 1 1 T
0 30 60 20 120 150
Tiempo (min)

Gréfica 6. Influencia de la adicién de NaOH en la precipitacion de Pb desde solucion de acetato.

En la Gréfica 6, se puede percibir una mejoria en la recuperacion de Pb(OH)2
conforme se incrementa la adicion de NaOH. Cuando se agregan 2.6 g se aprecia que
precipita 45 % de plomo pero permanece constante desde la primera hora. También es
posible observar un comportamiento similar con la prueba estandar; sin embargo, al
agregar 2.9 g de NaOH, la precipitacion es casi lineal durante las dos horas de
experimentacion, alcanzando a precipitar cerca de 90 %. Esto es debido a que con

mayor cantidad de NaOH se consolida la formacion de Pb(OH)-.
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6.1.3 Variacion en la velocidad de agitacion

100

--¢--0 RPM
—a— 150 RPM
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% —i— 300 RPM

o

c
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X
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Grafica 7. Influencia de la agitacion en la precipitacion de Pb a partir de una solucién de acetato

En la Grafica 7 se observa que al aplicar la agitacion, se precipita una mayor
cantidad de plomo, independientemente de la baja adicibn de NaOH. La precipitacion
Optima se tiene con 150 RPM, ya que se alcanza una recuperacion del 70 % a los 30
minutos y por arriba del 80 % a los 90 minutos. Esto se debe a que a esta magnitud de
agitaciéon aumenta la difusion del reactivo. Con 300 RPM se obtienen mejores resultados
gue con la prueba estandar, sin embargo, la tendencia es similar a ésta, porque a pesar
de que existe una mayor velocidad de agitacion que favorece la rapida precipitacion,
también provoca una redisolucion del precipitado.
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6.1.4 Variacion en la concentracion de plomo

100
90 | --#--18.5g Pb/L

—— 9.25 g de Pb/L

—4— 4.625 g de Pb/L

NaOH=2.3g¢g
Vel. agitacion= 0 RPM
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Grafica 8. Influencia de la concentracion de Pb en la precipitacion a partir de una solucién de acetato

En la Grafica 8, se puede apreciar en las curvas de resultados que al reducir la
concentracion de plomo, las recuperaciones aumentan casi de manera proporcional a su
presencia de éste, ya que si existe una menor cantidad de plomo en solucion, se
requieren de menos iones hidroxido para que precipite, es decir, no perturba la
concentracion de NaOH.
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6.2 Anadlisis de resultados para la cementacion de Pb con Al a partir de
una solucion de acetato de plomo en medio alcalino.

6.2.1 Prueba estandar

100

90 1 = 4= Prueba estandar

80 .
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Gréafica 9. Prueba estandar de la cementacion de Pb con Al a partir de una soluciéon de acetato

La Grafica 9 presenta los resultados de la prueba estandar de cementacién de
plomo con aluminio, a partir de una solucion de acetato. Se percibe un comportamiento
casi lineal, en el cual, la recuperacién de Pb metalico aumenta de manera proporcional al
tiempo. A las dos horas de experimentacion se alcanza una recuperacién de 76% y se

observa que la curva adquiere una tendencia creciente a mayor tiempo de reaccion.
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6.2.2 Variacion en la concentracion de NaOH

100
90 """ NaOH 4 M
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Gréfica 10. Influencia de la concentracién de NaOH en la cementacion de Pb con Al a partir de una solucién de
acetato

La Grafica 10 muestra las curvas de recuperacion de plomo que resultaron al
variar la concentracion de NaOH. Con la concentracion 3 M, se observa un
comportamiento casi asintético, con una recuperacibn maxima de 68 %, cuyo motivo
obedece a una deficiencia de hidroxido de sodio en la reaccién, ya que, como se explico
anteriormente, el acido acético remanente de la lixiviacion aun presente en la solucion de
acetato, también consume reactivo. Si se aumenta la concentracion de NaOH a 5 M, la
curva presenta un comportamiento de maximos y minimos alcanzandose una
recuperacion maxima de 78 % a 30 y 120 minutos. El comportamiento de minimos de las

pruebas se debe a que al elevarse la alcalinidad el cemento se redisuelve.
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6.2.3 Variacion en la velocidad de agitacion

100

90 - --¢--0 RPM

80 —=— 150 RPM
o 70
o
% 60 | —4a— 300 RPM
c
© 50
5
% 40 A
£ 30 | NaOH=4 M
3 Longitud del Al= 6 mm
o 20 Masade Al=1g
- Concentraciéon de Pb=18.5 g/LT
S 10

0 T i i i
0 30 60 90 120 150
Tiempo (min)

Gréfica 11. Influencia de la agitacién en la cementacion de Pb con Al a partir de una solucién de acetato

En la Grafica 11 se puede ver que al aplicar una velocidad de agitacion a 150
RPM se obtiene una recuperaciéon del 86 % de plomo, considerada como la maxima en
esta prueba; no obstante, se observa también que la cementacién tiende a disminuir a
causa de la redisolucion del plomo. Sucede un comportamiento similar con la curva de
velocidad de agitacion a 300 RPM, sin embargo, ésta presenta recuperaciones menores,
cercanas al 70%. Esto se debe a que a una mayor agitacidon se favorece mas la

redisolucion plomo que su cementacion.

Se percibe en la Gréfica que la curva de la prueba estandar (sin agitacion) se

inclina a alcanzar una mayor recuperacion, solo que a un mayor tiempo de reaccion.
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6.2.4 Variacion en la longitud del aluminio
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Grafica 12. Influencia de la longitud del Al en la cementacion de Pb a partir de una solucion de acetato

En la Gréafica 12 se observa la influencia que tiene la longitud de los cilindros de Al
(del mismo diametro) que se afiadieron a la solucion de acetato para la reduccion de Pb.
Se sabe que, a mayor longitud del cilindro, se tiene una menor superficie de contacto,
por lo que se obtiene una mas rapida y alta recuperacién a menor longitud, es decir, a
una mayor superficie tal y como se distingue en la curva de 3 mm. Esta intensa
cementacion agota el acetato de plomo en solucion por lo que se presenta una subita

redisolucion del plomo que ha cementado.
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6.2.5 Variacion de la masa de aluminio
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Grafica 13. Influencia de la masa de Al en la cementacion de Pb a partir de una solucién de acetato

En la Grafica 13, se distingue el efecto que tiene la cantidad de aluminio en la
cementacioén de plomo, sin variar la superficie de contacto. En las curvas de resultados
se observa que durante los primeros 90 minutos la rapidez y magnitud de la cementacion
son mayores a medida que disminuye la masa del reductor; la explicacion puede

deberse a que, a mayor masa, hay una mayor dificultad de disolucién del aluminio.
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6.2.6 Variacion en la concentracion de Pb
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Gréfica 14. Influencia de la concentracion de Pb en la cementacion con Al a partir de una solucién de acetato

La gréfica 14 presenta las curvas a diferente concentracion de plomo en solucién.
Se puede notar que las concentraciones menores a la curva estandar tienen un
comportamiento muy similar, aunque existe una ligera diferencia a los 30 minutos de
prueba y alcanzan una mejor recuperacion hasta los 60 minutos con respecto a la
estandar. A 90 minutos coinciden las 3 curvas. Sin embargo, a los 120 minutos retornan

a ser mejores, en cuestion de recuperacion, las de menor concentracion.

A una menor concentracion de plomo se requiere de menor cantidad de NaOH y
de Al para su reduccién. En esta prueba, el proceso es en funcién de la concentracion
de plomo y ésta parece ser critica debido a que podria existir un cambio de control de

reaccion al variar la concentracion del reactivo.
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6.2.8 Tablas de recuperaciones generales

En las tablas 9 y 10, se sefialan con color amarillo las recuperaciones minimas y maximas de plomo obtenidas.

Pruebas de precipitacion:

Concentracién NaOH Velocidad de agitacién Concentracion de Pb
Tiempo (min) Prueba estandar (2.3g)* (ORPM)* (0.37g/20ml)*
2.6g 2.99 150 RPM 300 RPM 0.185g/20ml 0.0925g/20ml
30 32% 47% 44% 70% 51% 40% 67%
60 42% 47% 54% 65% 65% 41% 82%
920 43% 48% 83% 83% 63% 57% 81%
120 44% 48% 88% 70% 60% 65% 81%

Tabla 9. Recuperaciones de precipitaciéon de Pb(OH)z a partir de una solucién de acetato en medio alcalino (*magnitudes de la prueba

Pruebas de cementacion:

estandar)

Tiempo Prueba Concentracién NaOH Vel. de agitacion Longitud del Masa de Aluminio Concentracién de Pb
(min) estandar (4M)* (ORPM)* Aluminio (6mm)* (1g9)* (0.37g/20ml)*
3M 5M 150 RPM 300 RPM 3mm 12mm 0.5g 1.5g ]0.185g/20ml | 0.0925g/20ml
30 32% 59% 78% 49% 40% 46% 35% 57% 27% 69% 50%
60 57% 62% 62% 86% 51% 84% 39% 62% 32% 76% 75%
20 65% 68% 59% 80% 69% 73% 34% 65% 36% 63% 61%
120 76% 59% 78% 73% 42% 51% 39% 65% 34% 92% 94%

en medio alcalino (*magnitudes de la prueba estandar)

Tabla 10. Recuperaciones de pruebas de cementacion con Al para la obtencion de Pb metalico a partir de una solucién de acetato de plomo
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6.3 Diagrama de flujo propuesto para un posible proceso de

recuperacion de Pb
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Diagrama 9. Proceso propuesto para la obtencion de plomo a partir de una solucioén de acetato
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1)

2)

3)

4)

5)

6)

7

8)

CONCLUSIONES

Es factible obtener plomo de una solucién de acetato por precipitacion o

cementacion, siempre y cuando ésta se encuentre en un medio alcalino.

La precipitacion y cementacion alcalinas de plomo permiten regenerar el

residuo para la lixiviacién (acetato de plomo).

La recuperacion de plomo por precipitacion, a partir de una solucion de
acetato, permite su obtencién en forma de hidréxido [Pb(OH)2]. Sin
embargo, debe pasar por un proceso de calcinacion y reduccion para

obtenerlo como elemento.

En la precipitacién, las condiciones idoneas para la recuperacion de plomo
son una mayor cantidad de NaOH y velocidad de agitacién de 150 RPM

En las pruebas experimentales se alcanz6é una precipitacibn maxima
del 88 % con las siguientes condiciones:

a. Masa de NaOH:2.9¢
b. Sin velocidad de agitacion
c. Temperatura: 25°C

La cementacion con aluminio desde solucion de acetato permite la
recuperacion plomo metéalico directamente, sin embargo, se necesita de

una mayor cantidad de NaOH para la alcalinizacion.

La superficie de contacto del Al controla la disolucién del plomo, ya que una

mayor superficie proporciona una mejor cementaciéon de Pb.

Se puede asumir por numero de procesos que la cementacion de plomo, a
diferencia de la precipitacién, resulta ser el método mas viable para

recuperar Pb de la solucién de acetato.

71




Precipitacion y cementacion de plomo desde una solucién de acetato de plomo

9) En las pruebas de cementacion, se alcanz6 una recuperacion maxima de
plomo del 94 %, con una concentracion de 4.62 g de Pb/L, bajo las

siguientes condiciones:

Concentracion de NaOH: 4 M
Sin velocidad de agitaciéon
Masade Al: 1 g

Longitud y didmetro del cilindro de Al: 6 mm

® o 6 T o

Temperatura: 25°C

10) El porcentaje de cementacion puede decrecer debido a que la alcalinidad
va en aumento, ocasionando una redisolucion del cemento de plomo.

RECOMENDACIONES

1) Se recomienda aplicar una agitacién media como parametro estandar (150
RPM) en futuras pruebas experimentales, ya que permite una mejor

disolucién de los reactivos favoreciendo la cementacion y la precipitacion.

2) Ademas de determinar parametros de operacidn seria importante

determinar los aspectos cinéticos y termodinamicos de las reacciones.

3) Es necesario realizar estudios fisicoquimicos con el propésito de
analizar la influencia de otras variables, para determinar con mayor
precision en la lixivacion y precipitacion el espectro del mecanismo de
control, el grado y tipo de complejacion.

4) Si se desea retomar el estudio, seria conveniente realizarlo considerando

los pardmetros que dieron los mejores resultados de cada prueba.
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