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I.- GENERALIDADES.

a) INTRODUCCION.-

- 8

Enla réfinería de cobre y en la re.finería de plomo de la 

compañia Centromin Perú, ubicadas en la localidad de Huaz 

manta, ciudad_ de La Oroya, conforme se desarrolla el proc� 

so de refinaci6n electrolítica se tiene deposici6n de los 

lodos an6dicos en el fondo de las celdas. Estos lodos. tan 

to de cobre como de plomo, luego de ser recolectados son 

sometidos a diferentes procesos de tratamiento. 

_Estos lodos luego de haber sido tratados son enviados a la 

planta de residuos an6dicos, en donde son fundidos ambos 

conjuntamente con nitrato de sodio en un horno reverbero, 

en los que se alcanzan temperaturas de 800 a �50°c. 

La carga a los hornos es de 8 toneladas m�tricas netas s� 

'cas por horno, oscilando el tiempo de fusi6n entre 8 y 10 

horas. Durante �ste tiempo y conforme aumenta la tempe·r!!, 

tura en el horno, suceden una serie de reacciones en el i� 

terior de este, p�oduci�ndose ·volatiliz�ci6n· de antimonio 

principalmente. 

Al final de la fusi6n se han-obtenido los productos:metal, 

esc.oria, polvos y gases, siendo el contenido de antimonio 

en estos el siguiente : en metal, 20 a 25%, en escoria,40 

a 45% y en polvos,·48 a 53%. 

Como puede verse el antimonio está contenido en estos 3 

productos, en el cual el metal va a seguir en proceso para 
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la obtenci6n de oro, plata, bismuto, selenio y telurio en_ 

tre los·principales, mientras que la escoria es triturada 

y tamiza.da, y luego.llevada a la planta de antimonio. 
..

Los polvos que no pueden tratarse en la pl:anta de antimonio 

son,nuestro principal problema y estan recirculando cons 
. ·  -

tantemente en la planta, y debido a que día a día se va 

incrementando este volwnen� actualmente se está mexclando 

estos polvos con los lodos an6dicos para tiener una mezcla 

de menor humedad y hacerla más tratable. 

Aparte de ser un material recirculante el :polvo de antimo 

nio tambien ocasiona poluci6n ambiental. 

En la actualidad la pérdida que se tiene de antimonio es 

como tri6xido de antimonio ( sb2o3 ), siendo este en la 

forma de polvo, el cual es recolectado por un sistema de 

recuperaci6n de polvos. 

El alto porcentaje de p�rdida de antimonio ( 45 a 50%) 

es debida a la mala operación,que se tiene en la planta, 

especialmente en e·1 acondicionamiento de l·a carga, así C!2_

mo tambien en la forma de carguio, lo que ocasiona que se 

tenga esta elevaaa pérdida, que día a día se va incremen

tando. 

Este problema se ha atacado por 2 frentes, siendo el prim� 

ro y el punto de mi tesis, el tratamiento de estos polvos 

y segundo el mejorar la operación en la misoa planta de re 

siduos anódicos. 
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b) HISTORIA DEL ANTIMONIO.
-

El antimonio .fue descrito por Basilio Valentino en el si_ 
. . 

glo XV con el nombre de r�gulo de antimoni.o, este mismo. au_ 
.. 

tor conoci6 seguramente la composici6n de1 sulfuro de anti 
-

monio 6 estibina, -puesto que manifiesta que este_ cuerpo 

contiene bastante azufre y es suceptible a cambiar de color. 

Algunas de las combinaciones del antimonio parecen haber 

sido empleadas desde los tiempos más remotos, así la esti_ 

bina la empleaban en oriente las mujeres para ennegrecerse 

las cejas •. 

El antimonio es otro de los metales llamados prehist6ricos. 

En Egipto el antimonio se utilizaba como cosm�tico, la bi_ 

blia dice que Jezabel se pintaba los ojos con stibium ( de 

ahi el símbolo químico Sb. ) y se cree que los egipcios re 
-

vestían al bronce con antimonio para imitar el aspecto de 

la plata. 

Aunque el antimonio se emple6 probablemente en la•edad me 

dia, ya de vez en"'cuando nos encontramos con citas sobre 

fusi6n de menas plomo-antimonio. 

Su aplicaci6n en gran escala en la industria es muy poste_ 

rior. La primera aplicaci6n verdaderamente importante del 

antimonio se registr6 en el siglo XV, cuando la aleaci6n 

de este metal con el plomo se emple6 en fabricar tipos de 

imprenta .fundidos y otras en la .fabricaci6n de espejos. 

En el siglo XVI se utilizaba tambien en medicina y desde 
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entonces debido a las propiedades que confiere a ciertas 

aleaciones se. ha convertido en un metal industrial muy im 
-

pol:'tante. 

El primer tratado científico que se escribi6 sobre este ·· 

elemento se debe-a Nicolas L6mery ( 1675-1715 ). 

e) PROPIEDADES Y USOS DEL ANTIMONIO.-

r El antimonio es un elemento de color b¡anco arg�ntico,bri 

llanta y cuyas propiedades son: 

Peso at6mico 121.?6 

Gravedad específica 6.62 

Punto de f'usi6n 630º0 

Punto de volatilizaci6n 144o0c 

Coeficiente de expansi6n(lineal) 1129x10-6 

Resistencia especí�ica 39 microhomios. 

Conductividad térmica .0444 cal/cm2/cm/°C/seg. 

Dureza (escala de Molm)

Calor de fusi6n 

Calor e·specíf'ico 

3.0 

38.26 cal/gr 

.0493 cal/gr/ºc 

El antimonio no se altera en contacto con el aire a la tem 
-

peratura ordinaria t pero si se calier.ta y funde, ard� con 

llama blanca verdosa, convirtiéndose en 6xido, vapor bl� 

:! co que se condensa en cristales al enfriarse. 

El ácido sulfúrico caliente y concentra.do lo ataca y . lo 
� 

1 
convierte en sulf'ato de antimonio desprendiendo anhidrid.o

sulf'uroso, el ácido ní trie o lo a.taca f'ormBnd.o 6:xic.o y ác,!_ 
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do antim6nico. 

- ESTADOS ALOTROPICOS DEL AUTINONIO • .;..

El antimonio como el f6s:foro y el ars�nico parece existir 

en forma de diferentes estados alotr6picos, los cuales no 

estan perfectamente determinados. 

Se conoce una forma alotr6pica del antimonio, de muy escasa 

estabilidad, llamada antimonio explosivo� que se obtiene 

electrolizando una disoluci6n concentrada de cloruro, br2 

muro y yoduro de antimonio, en ácido clorhídrico, emple� 

do como polo positivo una lrunina de antimonio y como neg� 

tivo una lámina de cobre o platino. Este antimonio tiene 

un color argéntiQo brillante y su densidad oscila de 5.25 

a 5.78 según sea la sal empleada. Raspando este antimonio 

con un instrumento a.f'ilado 6 tocándolo con un alambre can

dente, se reduce a polvo con explosi6n, desprendiindose a 

la vez vapores del ha16geno correspondiente. 

De todos·modos este antimonio no es puro porque contiene 

un 6% de tricloruro de antimonio y 0.5% de ácido clorhídr,! 

co. Tambien se ha observado una variedad de antimonio amor 
-

fo volatilizando al antimonio en una corriente de nitr6geno. 

- RECONOCIMIENTO Y ENSAYO.-

El antimonio puede formar 2 cationes, uno trivalente y otro

pentavalente, siendo mejor conocidos los compuestos corre.§_

pondientes al primero. El i6n trivalente es incoloro y v�

nenoso y :forma :facilmente compuestos complejos con diversos
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cuerpos ·orgánicos que tienen grupos oxidrilos, uno de 

ellos es el.tartrato doble de antimonio y potasio. 

El.i6p antimonioso en disoluci6n bastante concentrada y 
.-·¡' 

ácidá: produce con ei i6n azu.1"re del hidr6geno sulfurado, ... 

un_precipitadode trisulfuro de antimonio de color anar8!! 

jado vivo, si la soluci6n es diluida solo se obtiene col2 

raci6n. Este precipitado se disuelve en el ácido clorhí

drico concentrado y en el sulfuro am6nico, formándose en 

este 6ltimo caso un i6n complejo s3sb(NH4)3sulfoantimonito

am6nico, que si se hierve prolongadamente:en contacto del 

aire se descompone, precipitándose oxisu.l.furo de antimonio 

de color rojo intenso. 

El zinc metálico precipita el antimonio de sus disoluciones 

en forma de polvo obscuro que en_presencia de una l'-mina de 

platino, se depositan sobre ellas ennegreciéndolas. Las 

disoluciones de permanganato potásico son descoloradas por 

el i6n antimonioso, debido a la tendencia que tiene este a 

oxidarse. Adem�.s-.este último reduce las se.les de oro y 

plata sobre todo en caliente, precipitando estos elementos 

al estado metálico. 

El i6n antim6nico, precipita con el i6n azu.fre del hidr6g� 

no sulfurado, dando pentasulfuro de antimonio, de color 

anaranjado. Este sulfuro, lo mismo que el antimonioso se 

disuelven en los sulfuros alcalinos. 

Por vía seca, los compuestos de antimonio comunican a la 

1lama una coloraci6n blanca verdosa y calentados sobre el 
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carb6n producen un bot6n metálico blanco grisáceo y fr!

gil, rodeado de una aureola amarilla en caliente, blanca 

en _.frío., de 6xido de antimonio. 

Tratados los compuestos de antimonio con ácido nítrico,ev!f.· 

porados a sequedad en bafio maría y añadiendo una gota -de 

nitrato de plata, en presencia de vapores amoniacales dan 

una mancha negra característica. La determinaci6n cuanti 

tativa del antimonio se hace generalmente transformándolo 

a sulfuro y precipitándolo, en soluci6n debilmente ácida y 

diluí.da, con el hidr6geno sulfurado� El sulfuro de antimo 
-

nio se recoge sobre un .filtro previamente pesado, se lava 

con agua y se deseca a 100°0 hasta peso constante. En el 

6xi.do de antimonio y compuestos de 61 derivados, como el 

cloruro antimonioso, puede determinarse el antimonio por· 

volumetría, para ello se disuelve en agua o ácido clorhí

drico una cantidad pesada del compuesto que se trata de 

analizar, de manera que corresponda a 0.1 gramos de 6xido 

de antimonio, se aa.ade �cido tartárico, se neutraliza 

aproximadamente con carbonato s6dico y se sobresatura fa

cilmente con bicarbonato s6dico en polvo. 

A la mezcla limpia se le añade un poco de soluci6n de almi 

d6n y luego gota a gota y agitando, se adiciona una solu -

ci6n decinormal de yodo hasta coloraci6n azul persistente, 

.finalmente se multiplica el número de centímetros cúbicos 

de yodo desalojados por el factor de esta soluci6n. 
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-- USOS DEL ANTIMONIO.-

El.uso· más imp�rtante del antimonio aunque no en volúmen, 

porq�e de hecho _se consume una cantidad relativamente pequ� 
i . ..

ña eri. esta a.plicaci6n�- es en la fabricaei6n de tipos de ifil 

pre.nta. 

La funci6n de1 ant"imonio no es solamente endurecer-la alea· 

ci6n resultante,· sino tambien la de disminuir la contrae -

ci6n durante el proceso de solidificaci6n. 
1 

En los proyectiles, la acci6n del antimonio es la de endu-

·recer el plomo y hacerlo tan frágil que haga que esta re

viente en fragmentos al explotar la granada. En tiempo de

guerra este empleo exige la utilizaci6n de grandes cantid�

des de antimonio, 1·0 que demuestra el hecho de que en la

primera guerra mundial su consumo ascendi6 a 4 veces de lo

registrado en años anteriores.

Otro importante empleo del antimonio se desarro116 con el

descubrimiento del metal babbitt en 1839 y con el desarr.2,

llo subsiguiente de una serie de aleaciones antifricci6n.

En la actualidad, la mayor proporci6n de antimonio se co�

sume en una industria todavía más reciente, - la de las ba

terías de acumuladores de plomo, que se ha desarrollado

oonsidérablemente desde 1870.

La rápida evolucf6n de la industrie. del automovil desde

principio del siglo ha contribuido a incrementar la demB.!l

da de este metal.

El antimonio se utiliza tambi·en en las aJ.eaciones para ch�
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pas y tuberías empleadas en la industria química y en los 

revestimientos de tejados, conductos de desagUe, etc., en 

la industria de la construcéi6n. 

El antimonio encuentra otras ocupaciones como agente end� ·· 

recedor en revestimiento de plomo de los cables de tel�.f'o 
-

no y otros análogos, aunque la resistencia a la . .fatiga de 

algunas aleaciones plomo-antimonio es de unas 15 veces la 

del plomo puro. 

Un tipo recientemente desarrollado y que se basa en el em 

pleo de 0.05% de calcio en sustituci6n del antimonio es 

más eficaz. 

El antimonio se aplica tambien en la fabricaci6n de tubos 

para envasar grasas, colores y sustancias plásticas, de m� 

tal para soldadura blanda y en la aleaci6n gris de estaño 

y plomo, asi como tambien en la fabricaci6n de ánodos em-

pleados en ciertos procesos electrolíticos. 

Los compuestos de antimonio tienen una gran variedad de 

apl�caciones y representan aproximadamente la sexta parte 

del consumo total de este metal. 

El antimoniato de plomo y el tetr6xid.o de antimonio son 

constituyentes de algunos esmaltes cerámicos, mientras que 

otros compuestos se utilizan como pigmentos en las pintu-

� ras blancas y en las granadas de humo empleadas para corr� 
� 

� gir la puntería de la artillería. 
'l 
¡ En la industria del vidrio, el· 6xido, el sulfuro y el me-

tal se emplean como componentes de los vidrios coloreados 
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y por Último en la vulcanizaci6n y relleno del caucho, así 

como tambien en la industrie. clel :f6sforo, en donde se con 
-·

sumen cantidades notables de antimonio.

- ALEACIONES.-

El antimonio se emplea casi excl.usi vamente en c·ombinaci6n 

con el· estaño y el eobre como aleante en .las aleaciones de 

plomo, seg6n se · indique en las tablas que se mencionan a 

continuaci6n y con la única excepci6n de 1a aleaci6n gris, 

cuyo constituyente principal es el estaño. 

Composici6n de aleaciones de Antimonio(%) 

Sb Pb Sn Cu Cd 

Plomo químico 6-12 Rest.

Placas de baterías 4-12 11 

Metal para. tipos 2-23 " --

Babbitt 3-20 tt 5 1.5-1�.5 

Revestimiento de cables .5 u -- --

Proyectiles 10 . ti -- -- .25 

Aleaci6n gris 5-15 .15 Rest. .303.0 

Tubos, envases, etc. 2.4 restante --

Láminas de metal 1 " -- --

d) ESTADISTICAS DE PRODUCCION Y CONSUMO DE ANTIMONIO.

Referente a la p�oducci6n de antimonio, el dato más re

ciente que se tiene es de 1974, siendo esta producci6n : 
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PRODUCCION MUNDL/\L DE ANTIMONIO, ARO 1974 

(x 1000 ton.) 

...Alemania Federal 

Bélgica 

Francia 

Italia 

Holanda 

Finlandia 

Grecia 

Reino Unido 

Yugoeslavia 

Noruega 

Austria 

Suiza 

Suecia 

España 

otros pa.ises de 
Europa 

Total en Europa 

J?RODUCCIONDE MINA 

------

------

___ ... ___ 

0.4 

------

------

------

------

2.3 

------

0.2 

__ ... __ .,_ 

__ ... ___ 

0.1 

PRODUCCION DE FUN 
DICION. 

0.1 

2.0 

0.5 

o.4

------

.., ______ 

_____ ... 

4.3 

2.3 

-.-.� ........
. 

____ ... __ 

---------

._ _______ 

0.7 

10.3 
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PR0DUCCI0N DE.MINA PR0DUCCI0N DE FUN 

India 

Indonesia 

Ja.p6n 

Malasia 

otros países del· Asia 

Tctal en .:.sia 

------

0.1 

Argelia,Marruecos y Túnez 1. 7

Congo ------

Zambia 

Sudáfrica 

otros países del A�rica 

Total en J\..frica 

Estados Unidos 

Argentina 

Bolivia 

Brasil 

Chile 

Canadá 

M�xico 

Perú 

otros países de Am6rica 

Total en América 

._ __ _. __ 

12.9 

------

O.B

o.6

18.1 

.DICI0N. 
-

0.9 

-�-.---

0.2 

------

10.9 

-------

0.6 

1.0 

0.9(como aleaci6n) 
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PRODUCCION DE MINA 

Mundo Libre 

Uni6n Soviética 

Alemanía 

Polonia 

Otros países al -este 
de �.ircp� 

China 

Otros paises socialistas 

39.0 

6.4 

12.0 

Total en esfera soviética 20.4 

Total en el mundo 59.4 

PRODUCCION DE 
FlJ! DICION. 

27.5 

?.O 

17.0 

25.5 

53.0 

CONSUMQ MUNDIAL DE ANTIMONIO, ANO 1974 

( x 1000 ton.) 

Alemania Federal 

Bélgica 

Francia 

Italia 

Holanda 

Finlandia 

Grecia 

Reino Unido 

Yugoeslavia 

Noruega 

Austria 

Suiza 

1.0 

2.8 

1.1 

.4 

.2 

.1 

2.0 

.1 

.2 
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Suecia .2 

España 1.3 

Otros países de Europa 1.5 

Total en Europa 

India 

Indonesia 

Jap6n 

Malasia 

Otros paises del Asia 

Total en Asia 

.1 

1.0 

6.1 

Argelia, Marruecos y �ez 1. O

Congo 

Zambia 

Sudafrica 

---

1.1 

Otros paises del Africa 1.7 

Total en Africa 

Estados Unidos 12.0 

1.0 

.2 

Argentina 

Bolivia 

Brasil 

Chile 

Canadá 
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Mexico 2.7 

Perú 1.0 

Otros 
. 

. 

pa:i.ses de .Ámérica 1.0

Total en América 20.9 

Mundo Libre 44.2 

Uni6n Soviética· 8.4 

Alemania 1.5 

Polonia .5 

Otros paises al Este 
de Europa 1.7 

China 6.2 

Otros paises socialistas 3.3 

Total en esf'era so1idetica 24.6 

Total en el mundo 
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II.- TECNOLOGIA.GENERAL 

... 1··�- BREVE ESTUDIO .DE LA MATERIA PRIMA 

La m:teria prima, para obtener antimonio electrolítico de ....
alta pureza esta compuesta originalmente por 2 sub-produc 

. . . . . -

tos de refinerías, qui.ero decir el .lodo an6dico de ref'1ne 
. 

. . 
. -

ría de cobre y plomo respectivamente. Estos luego de un 

tratamiento nrevio nasArán a lR pl�.ntA da ReAid110R Ari.6d:i -

cos. 

a) LODO ANODICO DE REFINERIA DE COBRE-ANALISIS.-

Como es de conocimiento, al hacer electrorefinaci6n de e�

bre en una refinería de cobre, se obtiene un dep6sito ca

t6dico de alta pureza además del lodo an6dico.

Te6ricamente y para la baja tensi6n del refinado de cobre,

los metales más nobles y más eleétropositivos que el cobre

se posarán como lodo an6dico en el fondo de la celda, en

tanto que los más electronegativos 6 menos nobles se diso!,

verán y se depositarán en el cátodo •
. - .  

Este lodo an6dico es sacado de las. celdas electrolíticas

cada 3 .cosechas de el�ctrorefinaci6n de cobre, siendo la

duraci6n del ánodo para un periodo de 24 días, en la cual 

la primera cosecha de cátodos· se hace a los? días, la S,!t

gunda a los 8 días y la última a los 9 días. 

Después de la tercera cosecha se hace la limpieza respec

tiva del lodo an6dico adherido a los ánodos y junto con el 

lodo anódico depositado en el fondo de la celda es proce-
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sado en 1a planta de tratamiento de lodos an6dicos de co

bre. 

Este tratamiento consiste en someter al 1odo an6dico de,co 
.. 

bre· a una J1xiviaci6n con 200 g/1 H2so4 por un tiemp·o de

16 horas, tiempo despu�s del cual es lavado y centrifugado, 

1uego envasado, muestreado, pesado y enviado a la planta de 

residuos an6dicos. 

Este lodo an6dico tiene la siguiente composici6n promedio 

expresada en S':

B1m81ad l'eO CaO s Zn Pb Cu Ag Au 

16.0 0.1 0.4 4.9 0.1 21.5 9.2 26.9 0.079 

As Sb Bi Ol. Si.O
2 

Se Te Ni 

2.7 1:,.1 0.?8 0.25 14.6 2. 4 0.6. 0.02 

( ) Cantidad expresada en onz/T.O. 

b) LODO .ABODICO DE �Ir�ERIA DE PLOMO-ANALISIS.-

il hacer e1etrolisis de plomo, los ánodos son de plomo b� 

116n (96� Pb.) 7 1os cátodos son de 1áminas de plomo obt.!!_ 

nido el.ectrol.i tieamente-. 

como el oro, pl.ata, antimonio, ars&nico, etc., estos por 

tener un potencial más electropositivo que el plomo, no 

se depositan en el. cátodo, sino que se adhieren a las pa

redes de 1os ánodos, l.os cuales son lavados y esta solu-
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ci6n de l.avado que ya se encuentra como pul.pa (15� de s6-

l.idos) ·es bombeada a 2 tanques de almacenamiento. Tenien 

.do el tanque e1 volúmen adecuado de pulpa� 6sta es agita- .. 

da y sifoneada por medio de vapor a un tanque homogeniza

dor, el. cual. aJime.ritará a 4 centrífugas, l.as que descarga 
-

rh a un carro metalero que luego de ser muestreado y pe-

El an6.lisis de este lodo an6dico es el siguiente expresa

do en�: 

lbnedad CaO S Pb Cu 

34.8 0.2 º·' 18.2 1.3 a.a

Te Sb 

34.4 

Bi Sil)
2 

1s.2 o.a 0.1 0.03 0.01 

( ) Cantidad expresada en onz/T.C. 

Au 

0.006 

:r 

0.6 

As 

12.0 

e) TRATAMIENTO DE LOS LODOS ANODICOS DE COBRE Y PLOMO EN

LA �LANTA DE :RESIDUOS ANODICOS.-

Los lodos an6dicos de cobre y pl.omo son depositados en u

na mesa secadora, en cuyo fondo tiene un serpentín de va

por. En esta mesa secadora se añade polvo de antimonio 

recuperado tanto por el sistema de cotrell así como tambien 

de baghouse, 1os cual.es son mezcl.ados con los 1odos an6d! 

cos de cobre 7 p1omo con el. objeto de bajar la humedad de 

la mezc1a. Esta mezcla luego de tener una humedad de 12 

a 15� es cargado a1 horno reverbero para su fusi6n, previa 

preparaci6n de esta; es decir antes de cargar la mezcla al 
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horno, a este se 1e añade una cama seca y recien despu,s 

se carga l.� mezcl.a húmeda.· 

La carga a 1os hornos es de 8 toneladas métricas secas a 
.. 

la cual. se le agrega el. 1� de nitrato de sodio.como funden 

te, el. tiempo de operaci6n es de 8 a 10 horas, debiéndose 

esta diferencia de tiempo al.as razones expl.icadas en l.a 

introdueei6n� 

E1 horno reverbero tiene una forma paral.el.epipeda, cuyo· 

interior es de 1adril.l.os refractarios, de piso plano, l.i

geramente incljnado en el. extremo de l.a descarga en el. cual 

se encuentra e1 dueto de salida de gases y polvos, y en el 

extremo opuesto está ubicado el. quemador a petr61eo. La 

temperatura a1canzada en este horno varia de 800 a 900°0. · 

Los productos obtenidos en este horno están repartidos en 

3 zonas; una superior conformada por gases de combusti6n 

7 polvos, una zona media con.formada por escoria u 6xidos 

de l.os elementos más vol.átiles y la inferior con·stituida 

por metal J.iquido. 

E1 producto de 1a zona al.ta es eliminado por tiraje -a un 

sistema de cotrel.1 y las otras 2 zonas son extraídas del 

horno por descarga de este. 

El,metal por tener a1to contenido de oro, plata, bismuto, 

sel.enio y tel.uro9 sigue en el circuito de residuos an6di

cos, en cambio 1a escoria por tener a1to contenido de an

timonio y menor contenido de metal.es preciosos es enviado 
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a la planta de.antimonio; en donde es sometido a una oxi-

·daci6n reductora con carbonato de sodio y antracita. El

prim�· !r metal. obtenido de esta fusi6n es enviado . a la p]jJ!!. ..

ta de residuos an6dicos por tener a1to contenido. de oro,·

plata� bismuto, y la primera escoria obtenida es sometida•

a.una segunda reducci6n con antracita sol.amente. En está 

plom�an-timonio,•la cual es dearsenizada con nitrato de s� 

dio e hidr6rido de sodio a una temperatura.de 500°0, obte� 

ni6ndose �inalmente una aleaci6n 80-20� (Pb-Sb). 

La escoria obtenida en esta segunda reduoci6n es desecha-

da por no tener valor econ6mico. 

Estas 2 reducciones expl.icadas se llevan a cabo en un ho!:

no reverbero.

Oon respecto a los gases que se forman, estos son los si

guientes: �o, 002, a
2
o, NB3, so

2
, N02, 1103•

El meta1 en forma liquida·es cargado a 1as convertidoras 

de oxidaci6n de antimnnio. 

Estas convertidoras son hornos rotatorios que funcionan 

con quemadores de petr61eo y además poseen un sistema de 

oxidaci6n para el baño (toberas), las cuales están ubica

das en la parte inferior del convertidor cuando este se e!!. 

cuentra en 1a posici6n de trabajo. En este horno se elimi 

nan sucesivamente antimonio y bismuto principalmente, los 

cual.es ·sal.en como escoria (6xidos) por aeci6n del aire.
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La temperatura de trabajo de estos hornos es de 750 a aoo
0c. ·

Tal como puede .verse, el. trabajo de l.a convertidora es a

segu��ar una compl.eta eliminaci6n del antimonio, bien como: .. 

6xido en l.a escoria· 6 bien como tri6xido en l.os polvos que 

se producen·por l.a al.ta temperatura de trabajo y.los cua

les son recuperados por el sistema Baghouse. 

Este tri6�i�� de a...�timcnio recupera�o p�r esto� 2 sistem�e 

es la materia prima de nuestra investigaci6n. 

d) ABASTECIMIENTO DE MATERIA PRIMA Y ANALISIS.-

Los datos más recientes que .se tienen son los correspon-

dientes al año de 1975, siendo la producci6n de este pol-

(Sb2o3), mes el' siguientevo por mes 

Polvo de Oottrell Polvo de Ba.'house
(T.M.) (T.M. 

Enero 131.750 93.707 

:B'ebrero 130.490 126.435 

Marzo 136.010 86.940 

Abril 130.299 101.530 

Mayo 129.274 80.836 

Junio 134.989 135.307 

Jul.io 164.926 65 •. 045 

Agosto- 140.333 108.069 

Setiembre 160.862 67.495 

Octubre 131.179 ?5.882 

Noviembre 132.177 79.197 

Diciembre 1?2.819 53.343 
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-i41.259 

4.709 

El análisis promedio de estos polvos durante este año ha 

sido e1 siguiente expresado en�: 

Polvo de Cottrell 

Polvo de baghouse 

Mezcla de polvos 
· (1/1)

Pb 

2.66 

.25.80 

Pb 

6.82 

Ag 

18.16 

Pb 

• 3
,-74 

Ag 

21.98 

As Sb 

13.72 46.54 

Au. 

. 0.02 0.1 

As Sb. 

14.24 53.16 

Au Se 

0.02 0 .• 2 

As Sb 

13.96 49.85 

Au S.e 

0.02 0 .• 15 

() Cantidad expresada en onz/T.C. 

Bi 

2.63 

Te 

0.1 

Bi 

5.48 

Te 

0.22 

Bi 

4.06 

Te 

0.16 

2.- METODO DE OBTENCION DE ANTIMONIO DE iALTA-PUREZA 

Cu 

0.02 

Cu 

0.02 

cu 

0.02 

Los m,todos de obtenci6n del antimonio dke alta pureza a 

partir del tri6xido de antimonio so� esc··asos en el mundo, 

generalmente se obtiene antimonio de altm pureza a partir 

de 1os minerales sul..furados de antimoni0>,. 

a) BREVE BIBLIOGRAFIA DE LOS DIFERENTES JMETODOS DE OBTEN

CION DE ANTIMONIO.-

A pesar de ser pocas l.as industrias que se dedican a la 
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obtenci6n de -antimonio de alta pureza, en esta secci6n se 

explica en forma general y sintética, los diferentes méto 

dos que· se emplean para la obtenci6n de este elemento :

--ANTIMONIO OBTENIDO POR ELSCTROLISIS. (O.A. VOL 46-7445b) 

Un mineral conteniendo el 25% de antimonio es combinado ccn 

oao, en raz6n de 3 a 2 y la mezcla es calentada a 250º0

durante 30 minutos. La. masa tibia es tratada con soluci6n 

acuosa Na
2

co3 a 70º0 para dar una soluci6n de 15 g/1 de

Sb., dicha so1uci6n es filtrada y usada como electro1ito 

entre ánodos de grafito y cátodos de cobre. 

Un diafragma separa los electrodos y una densidad de co

rriente de 24 amp/pie2 a una temperatura de 40°0 es usada. 

Sílice, cobre, niquel 6 estaño como impurezas pueden estar 

presentes en el mineral y para eliminar éstas, 'un.cianuro 

alcalino puede ser adicionado al electrolito. 

- PROCESOS ELECTROMETALURGICOS PARA MINERALES OXIDADOS DE

ANTIMONIO (C.A. VOL 47 - 8551 e).

Resultados obtenidos con un mineral oxidado de Sb. conte-

niendo un 23� Sb. muestra que el procedimiento usado por 

Izguareshed y Platonee para extracci6n de Sb. de minerales 

sulfurados, puede ser aplicado para minerales oxidados. 

Si Na2s es adicionado conjuntamente con NaOH en orden a

incrementar la solubilidad del Sb2o3 en el mineral, la esa

tidad de Na
2
s adicionada es 0.?9% equivalente al Sb

2
o3 coa

tenido en el mineral. 
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-.COMPORTAMIENTO ANODICO DEL ANTIMONIO. (C.A. VOL 47-?919a) 

Fotogra;Cia� de oscilogramas son usadas para mostrar direc

tamente.la variaci6n del potencial con la cantidad de ele� 

tricidad que pasa cuando los electrodos de antimonio son 

polarizados. 

El e&tudio en soluciones ácidas o alcalinas· revela: 

1.- En electrolitos·débiles ácidos o alcal.inos un ánodo de 

antimonio puede ser vuelto pasivo a moderadas densida 
-

des de corriente. 

2.- A muy bajas densidades de corriente formaciones de 

Sb2o4 pueden ser detectadas.

3.- En los electrolitos fuertes, ácidos o a1calinos en la 

cual Sb2o3 está en soluci6n, no ocurre pasivaci6n.

� 4.- Reducci6n de 6xidos formados an6dicamente no toma lu-

gar sobre 1a polarizaci6n an6dica. 
- ALGUNAS NOTAS SOBRE LA ELECTRO-OBTEN'CION DE ANTIMONIO

(C.A. VOL 51-8551 g).

Los tipos genera1es de soluciones usadas para la electro-

obtenci6n de antimonio son: cloruros, fluoruros, fluoru-

ros-sulfatos, thioantimoniato-thioantimonito y soluciones 

fluorhidricas ligeramente ácidas. 

{ Buena protecci6n de la corrosi6n fué obtenida cuando se 

usaron revestimientos de plomo y niquel, seguidos de plo-

mo y estaño; pero los resultados no eran constantemente 

reproducibles. 

.. 
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PROCESO ELECTROLITICO PARA LA OBTÉNCION DE ANTIMONIO.
· :-:PATENTE CANAD_IENSE w> 394962 - ARTHUR HENRY WILSON BUSBY

Alf.P; FREDERICK CHARLES RANSOM. 
  - _ . - · 

Esta invenci6n relata unos nuevos y -titiles procesos para

la ,_.refinaci6n · electrolítica de antimonio; es particular -

mehte directa hacia la.forma de electrolisis, .donde el 8!!.

timonio metálico impuro en forma cruda es fundido en áno

dos· solubles, los cuales a travez de la acci6n electrolí-

tica de.un e1ectrolito adecuado son descompuestos, y el

antimonio·metllico sustancia1mente libre de impurezas es

depositado en forma regular sobre el cátodo.

¡ 
El antimonio de1 ánodo es disuelto en un adecuado agente

lixiviante, soluci6n que actuando como e1ectrolito, es de� 

compuesto por una corriente eléc�rica y el antimonio es de 

positado sobre el cátodo. 

Los ánodos �on insolubles, existiendo en · forma de metal c.2, 

mo plomo y soluciones como soda cáustica, han sido halla-

das a ser adecuadas como agente l.ixi vian te 1 siendo la so-

1uci6n antimonial resultante la que actua como electroli

to. 

otro proceso es en el que el antimonio contenido en el an 

timonió metál.ico crudo, es fundido an ánodos, los que son 

sumergidos en un baño de un electrolito ácido conformado 11:,, 1 por HF y H
2

so4•

Las desventajas del proceso electrolítico, usando ánodos 
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insolubles son bien conocidos, debido a que generalmente 

resultados insatis.factorios son obtenidos y sus usos pa

ra la refinaci6n de metales es evitado en lo posible • 

En segunda instancia, se ha hallado un e1ectrolito ácido 

que es insatisfactorio en la refinaci6n electroiltica del 

antimonio en.cierto modo, y parte debido a los factores 

de impurezas como el bismuto que es depositado con el an

timonio sobre el cátodo, contaminando el producto final.y 

bajando su valor comercial. 

Uno de los principales factores de esta patente reside en 

la novedosa forma en que despues de fundido el antimonio 

metálico crudo en ánodos, se descomponen los ánodos elec

trol!ticamente en un electrolito de su.1furo alcalino y se 

efectua la·deposici6n del antimonio metál.ico en el cátodo. 

Es necesario someter el material de antimonio crudo a pu

rif'icaci6n _preliminar, haciendo un tratamiento anterior a 

1a fundici6n de &nodos del antimonio metálico crudo • 
. ·. 

El tipo de preliminar tratamiento al cual. el material de 

antimonio es sometido, es por supuesto dependiente del 

origen del antimonio. 

Un origen conveniente de este es el p�lvo de antimonio, 

obtenido este material de la escoria de antimonio y esta 

del lodo an6dico del proceso del proceso electrolítico del 

pl.omo. 

Un polvo antimonial. es formado de 6:xidos de ars�nico y an_
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timonio y pueden contener� de plomo con pequeñas cantida-
des de .or�., pl.ata, estaño y bismuto. 

En el tratamiento de un mineral Bulle, el. ars,nico es remo - .. 
vido por 1ixiviaci6n con una soluci6n caliente de soda 

cáustica. El residuo de 6xido de antimonio obtenido es 

fundido y reducido en un horno para formar el metal de 8!! 

timoni o e�-.1.dó .. 

Este metal es moldeado en ánodos de adecuada forma y espe-
sor, los que son refinados electrolíticamente por remoci6n 

del oro, plata, cobre y plomo� 

Se ha hal.lado sin embargo, que si el arsénico y el estaño 

están presentes en los ánodos de antimonio crudo, una co!'! 

siderable porci6n de arsénico y estaño tiende a depositar-
se en e1 N • - antimonio cat6dico. 

Además se ha hallado que el arsénico contenido en los áno-
dos posibl�mente será bajo del 3%, y el l.odo an6dico con

viene que sea de baja adherencia del ánodo, de lo contra

rio el dep6sito cat6dico tiende a empeorar. 

Cuando se desea obtener refinaci6n electrolítica sustan

cialmente l.ibre de arsénico y estaño, es necesario en el 

tratamiento preliminar a que el antimonio crudo sea some

tido a tratamiento de remoci6n suficiente de estos elemen-
tos para evitar contaminaci6n del producto final. 

Pequeñas cantidades de arsénico y estaño pueden pasar con 

el antimonio después de llxiviaci6n con soda cáustica, y 
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esto·s pueden - ser removidos a1 final por tratamiento del m!_ 

tal. fundi�o con soda cáustica bajo condiciones oxidantes. 

En el tratamiento de refinaci6n electro1�tica, los ánodos 

de antimonio crudo son sumergidos en un electroiito form� 

do de un sul.:.turo alcalino como es el sulluro de sodio, el 

cual ha sido hal.lado a ser al.tamente e:.t:iciente. 

.. 

¡ . .Se he. pref�rido depoai t:ar e 1 arrtimon:to refinado sobre cá-, 

todos de fierro, del cual facilmente se puede hacer des 

laminado (stripping). En esta patente, el.lodo an6dico 

de refinaci6n electrolítica de plomo, es tratado hasta dar 

un polvo, el cual es trabajado en &nodos ,de antimonio CX'!! 

do para su posterior separaci6n electrolitica. 

Un análi-sis típico de como el polvo de los ánodos de ant!, 

monio crudo-fundido remueve el volúmen de ars6nico, slime 

del ánodo y dep6sito cat6dico es el siguiente : 

Oro (onz./T.C.) 

Polvo 

Tr 

Plata (onz./T.C.) 10-40

Cobre(%) 

Plomo(%) 

Ars6nico (�) 

Bismuto(%) 

Estaño (%)

! Anodos 

o.55-a.1a.; 

15-46

Lodo an6dico Cátodos 

1.31 

350 

o.65

'60 

0.32 

12 

---

tr. 

1 

0.013 

Nil. 

0.01 

tr. 

n ' Azufre (96) . . · · 

a.05-a.15 

2"!"'6 

12-30

0.2-0.5

0.09-0.3

Nil 

66.40 

O.CS-o.25 

4-10

0.02

o.4-1.1

0.55-0.1 

Nil

81-94

5 

15 

0.03 

Nil 

99.936 Antimonio(%) 
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Un electrolito original. contiene preferiblemente de 50 a 

70 g/l-de .sulfuro de sodio� 

El antimonio en el electrolito puede generalmente obrar· a .. 

üila concentraci6n de 12 a 15 g/1. 

La densidad de corriente más adecuada está determinada por 

la mejor calidad del dep6sito cat6dico y la alta eficien-

tensi6n a la cual. las impurezas están presentes en el '-n.Q. 

do. 

Sin embargo con ánodos teniendo un análisis igual al mencig, 

nado, .se ha hall.ado que los mejores resultados son obten,! 

dos por el uso de máxima densidad de corriente de aproxim� 

damente 12 amp/pie2 obteni6ndose con esta un promedio de 

90j de eficiencia de corriente. 

En cuanto a la temperatura del electrolito se ha hallado 

que un dep6sito satisfactorio es obtenido cuando la tempe 
-

ratura es mantenid�_ en 30
°
c.

- OBTENCION DE ANTIMONIO ELECTROLITICO DE ALTA PUREZA A

PARTIR DEL TRIOXIDO DE ANTIMONIO POR PRECIPITACION ELEQ

TROLITICA DE SOLUCIONES ACUOSAS DE SALES DE ANTIMONIO.

(C.A. VOL. 64 - 1964 a).

E1 tri6xido de antimonio obtenido por tostaci6n contiene : 

ars6nico, cobre, fierro, plomo, niquel y otras impurezas. 

' Este puede ser procesado hidrometalúrgicamente, si previ� 

mente lixiviamos con 2 y 15� de H2so4 y H2so3 respectiva-
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mente. 

{.·Este "ácido mixto no disuelve al tri6xido, sino que remue

ve u..-:ia gran parte de los contaminantes.
. �' . 

. .. 

El tri6xido residual es disuelto en electrolito reciclado, 

conteniendo 100-250 g/1·H2so4, 10-50 g/1 HF y 35-60 g/1 

SbF3, obteniéndose así un electrolito según la ecuaci6n:

6 !i..li' � S'b2o3 ,.,, ? S'bF3 + � F.20

El i6n más positivo de simultáneas diso1uciones de impure 
-

zas son precipitadas por 1a adici6n con agitaci6n de 3-5 

veces de exceso de polvos de antimonio, ca1culado sobre la 

cantidad de contaminantes. 

La mezcla es agitada vigorozamente de 1 a 3 horas a·mante 
-

ner los polvos de antimonio en ·una capa turbulenta. 

El cobre-contenido decrece a 1-3·mg/l y en los otros meta 
-

les a 1 mg/1. 

El antimonio es precipitado con regular densidad de co-

rriente y sobre pla�as de acero, siendo los ánodos de al� 

ci6n de plomo de un c0ntenido de 1�2.5% Ag y 0.1-1� Mn. 
• 

Si gran cantidad de fierro está presente, el cátodo y el 

ánodo son separados por un _compartimiento textil (dia.fra� 

ma). 

El antimonio es removido de los cátodos de acero inoxida-

ble en forma peri6dica y el HF libre es neutralizado con 

Fina1mente un material. conteniendo : Sb de 65 a ?O g/1, 
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As 1-6 g/1,_Pb de 0.5 a a.o, Cu de 0.2 a 2.0 y Fe de 0.5 

a 5.0, dará un antimonio de 99.5 a 99.8% de pureza, cont� 

nien1o Cu de 0.01 a b.005, Pb de 0.01 a 0 •. 003, Fe de o.b2 .. 

a 0.004, S o.�1� y trazas espectrales de niquel, cobalto, 

zinc, manganeso, oro y platino. 

oee+a ,__ .__ 'h.;'h1.; ,..,.,.-�,r{" 
------o-- ---..-

encontrado, pero gracias a esta nos hemos ayudado para P2 

der llevar ade1ante nuestra investigaci6n •. 

Nota.- Las sig1as O.A. indican publicaciones de la revis

ta Ohemica1 Abstract. 

METODO ADOPTADO EN ESTA TESIS.-

Tal como se puede observar en la.bibliografía, no es mucho 

lo que se puede obtener de esta informaci6n, obedeciendo 

esto más que todo a la composici6n del polvo de fundioi6� 

Pero 6sta ha sido en parte de una gran ayuda, por lo que 

se ha hecho Uil SWnaric y se ha elaborado el primer Plan de

Trabajo. 

La importancia de este m6todo es que es el primero desa

rrollado en el. País y posiblemente en el m1mdo. 

Para la obtenci6n del antimonio electrolítico a partir 

del tri6xido de antimonio en forma de polvo se emplearon 

2 m6todos; al primer m6todo lo llamaremos M6todo Propues

to, el cual después de varias pruebas fu6 parcialmente m2 
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dificado; llamándole a este último : M�todo Modificado • • 

. METODO PROPUESTO.-

En ��te método se hizo lixiviaci6n de los polvos de anti-

monio de baghouse y cottrell, los cuales fueron mezclados 

en la proporci6n de 1 a 1, cuyo análisis es el siguiente 

expresado en�: 

Pb = 2 .,lL Ao- Q e:. 
__ ....,; ·- ., .. .  .., 

Desde luego que el análisis de polvo de antimonio así mez 

·clados, es muy diferente del análisis promedio de los pol
-

vos obtenidos mensualmente, debido a que este ha sido to

mado en un determinado dia.

La lixiviaci6n de los polvos de antimonio mencionado ante
-

riormente, se hizo bajo las siguientes condiciones :

H2so
4

- 1oo·g11

NaF = 100 g/1 

Sb2o
3

= 150 g/1 

Agitaci6n = Mecánica 

Tiempo = 4 horas 

Temperatura = Ambiente. 

El fluoruro de sodio (NaF) se prepar6 neu:ltralizando el á

cido fluorhídrico (HF) producido en la re:ífinería de plomo 

de la Oroya (para la elaboraci6n del ácido fluosilícico) 

con carbonato de sodio a soda Ash. 

.. 

Terminada la lixiviaci6n se tuvo 3 productos : soluci6n de 

lixiviaci6n, agua de lavado y residuo de lixiviaci6n, sie� 
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do los anál.isis_promedios los siguientes ••

\ Pb Bi As Sb 

Solu�t6n de l.ixiviaci6n (g/1) 0.10 0.30 12.0 67.0 

Agua de l.avado (g/1) 0.01 0.10 3.0 20.0 

Residuo de Jjxiviaci6n (%) a.q 14.00 4.0 20.0 

De estos 3 productos se sigui6 procesando 'al más importan 
-

1;�,r;a,.;A..,.. 1a 
---· . -· ----· ; -·

cual. sigui6 un proceso de purificaci6n con sulfuro de so

dio (Na�) 9 siendo este sulfuro usado en forma de escamas. 

El usar suliuro de sodio es�por la sencilla raz6n de eli

minar el. bismuto de la soluci6n con sulfuro, ya que si e_! 

te no se eJimjn� en esta etapa, se mantendrá en los com -

puestos de antimonio a travéz_de todo.el proceso, lo que 

origina un a1to contenido de bismuto en el antimonio eleg_ 

trol!ticó finalmente a obtener. 

Esta purilicaci6n se hizo bajo las siguientes condiciones: 

1'82S_ 
= 6 g/1 

Agitación = Mecánica 

tiempo = 2 horas 

Temperatura = Ambiente 

Los 6 g/1 de sul.f'uro de sodio se disolvieron en 30 ml. de 

agua. Lo� productos obtenidos en esta operaci6n fueron 

soluci6n de purificaci6n y residuo de purificaci6n. 

La soluci6n purificada obtenida fué nuestro electrolito p� 

ra las pruebas de electrodeposici6n, cuya condici6n prin-
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· cipal es que · e1 contenido de bismuto sea aenor de 30 mg/1.

El análisis promedio 

expresado en gr/1 :

de esta soluci6n fu.6 e1 siguiente,

Pb = 0.1 Bi ª 0.03 As m 12.0 Sb = 68.0

Las condiciones de e1ectrodeposici6n en este primer méto

do fueron :

Flujo de soluci6n 

Densidad de corriente 

Temperatura 

Tipo de ánodos 

Tipo de cátodos 

Cola 

Thioúrea 

Espaciamiento 

= 

= 

= 

= 

= 

-

= 

v�.,..i-�b1C! ¡ 11c.������e :r;ne.l�ente
a 20 ml/min�

Variabl.e, ll.egándose final.mente 
a 100 amp/pie2 . _ 

Variable, llegbdose finalmente 
a temperatura ambiente. 

Varios tipos de al.eaciones. 

Pl.ancha de cobre de 1/8" de es
pesor. 

Cantidad variab1e. 

Cantidad variabie. 

3" entre ánodo y ánodo 6 cátodo 
y cátodo. 

Luego de 1a e1ectrodeposici6n se procedi6 al stripping del 

dep6sito cat6dico obtenido en 1as cel.das el.ectrolíticas. 

Este dep6sito cat6dico tuvo el siguiente análisis promedio 

expresado en porcentaje : 

Pb = 0.1 Bi = 0.1 As = 18.0 Sb = 70.0 

Siendo el porcentaje restante oxígeno. 

En este m6todo a1 igual. que el segundo, damos solamente 

condiciones generales, debido a que más adelante se adjua 
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tan deta11es y resultados de las pruebas realizadas. 

METODO·MODIFICADO .-

En vista de que el antimonio electrolítico obtenido en el 

primer método contenía aproximadamente 18� de arsénico y 

cuando a 6ste se le someti6 a dearsenizado 1 el ailálisis no 

report6 · el i mj nac·i6n completa del arsénico; · .f'u� 1'.>0r esta ra 

z6n que se investig6 con un segundo m&todo. 

Al igua1 que en el método anterior, se hizo lixi viaci6n de

1os polvos de antimonio recuperados por·e1 sistema baghmse 

y cottrel.l.9 mezclados en proporci6n de 1 a 1, siendo e1 

análisis de este nuevo lote, expresado en�, el siguiente: 

Pb = 4.7 Bi = 3.35 As = 17.1 Sb • 48.? 

.La 1ixiviaci6n de estos polvos se hizo bajo las siguien -

tes condiciones : 

a2so4

NaF 

Sb203
Agitaci6n 

= 

-

= 

= 

Tiempo = 

Temperatura = 

100 g/1 

?5 g/1 

150 g/1 

mecánica 

4 horas 

Ambien·i;e 

Al final-de la lixiviaci6n se obtuvieron 2 productos : s2 

luci6n de 1ixiviaci6n � residuo de lixiviaci6n, siendo el 

análisis de estos el siguiente : 
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Pb Bi As 

Soluci6n, de l lxi.viaci6n (g/1) 0.01 0.,05 19�·5 

.;,, · Residµo de 1ixi.viaci6n ( � · ) 11.5 13.8 4.3 ,; .. 

Nota�- No se hizo lavado del residuo de 1ixiviaci6n. 

Sb 

65.2 

18.9 
. .. 

A J.;a · soluci6n · de lixi viaci6n se la someti·6 a una purific!!;. 

ci6n con· su1f'uro de sodio,.al igu�l que en el primer méto 
-

do, es decir-: 

Ba
2
s. = 6 g/1 

Agitaci6n = Mecánica 

Tiempo =. 2 horas 

.hmperatura = Ambiente 

La so1uci6n de lixiviaci6n. por ser grande en volúmen y a,! 

to en el contenido de antimonio, sigue en el proceso, la 

cual es sometida a una precipitaci6n de1 antimonio con c� 
r-- ··- --

ponato de sodio9 siendo esta precipitaci6n como Sb2o3 que

es de color b1anco. Esta precipitaci6n se hace añadiendo 

carbonato de sodio desde pH 1.5 a pH 3.a.

Conforme se va agregando el carbonato de sodio, va subie!! 

do el valor de1 pH, teniéndose precipitaci6n de antimonio 

como 6xido a partir de pH 2 .6. 

Las condiciones de estas pruebas de precipitaci6n fueron 

las siguientes : 

H�co3
.Agitaci6n 

Tiempo 

= 

-

= 

Hasta alcanzar pH 3.2 

Mecánica 

2 horas 



- 48 -

Temperatura = Ambiente 

Luego esta so1uci6n de precipitaci6n se filtr6 y e1 preci-
pitado· blanco obtenido sobre el fíltro fué sometido a una 

disoluci6n, bajo las siguientes condiciones : 

_.H2so4 = 100 g/l. 

Agitaci6n = Mecánica 

Tiempo = 1 hora 

Temperatura = Ambiente 

La sol.uci6n· obtenida de esta disoluci6n del precipitado 

blanco constituy6 nuestro electrolito para las pruebas de 

electrodeposici6n, siendo las condiciones de ésta las si-

guientes : t/:;1i¿¡t. 

Flujo 

D. C.

-

= 

J i/olf. 

20 ml/min. 

10 amp/pie2 .

Temperatura = Ambiente 

Tipo de ánodos = P1omo bu116n con diafragma 
de nylon 700 B. 

Tipo de ·,cátodos = Planchas de cobre 1/8" de es-
Thioúrea 

Espaciamiento 

pesor. 

= 0.05 1bs/T.C. 

= 3" entre ánodo y ánodo. 

Si comparamos este método con el. primero veremos la gran 

diferencia entre uno y otro, ya que el análisis de nues-
. 

tro e1ectrolito es el siguiente expresado en g/l. : 

Pb = 0.003 Bi = 0.03 As = 0.75 Sb = 70.0 

Final.mente al hacer electrodeposici6n de antimonio, obte-
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nemos un dep6s1to cat6dico con el siguiente análisis ex

presado en porcentaje : 

Pb 0.04 Bi. = 0 .• 05 As - 0.4 Sb • 9?.4
.. 

·A este dep6sito se le ·someti6· a una fusi&n reductora, usa.a

do··el 5� en peso de antracita fina, dándonos el siguiente_
. . 

análisis, expresado en porcentaje :

Pb Bi = As '"" Bb QQ�I;.,,,.,_

Debido a 1a al.ta: pureza del antimonio obtenido en el se

gundo método, se escogi6 éste para el desarrollo de la t!

sis respectiva •
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3:-.- T..!!;CNOLOGIA DE LAS OPERACIONES UNITARIAS Y DE LOS 

PROCESOS UNITARIOS. 

1) _· . ASPECTO$ TECNICOS .-

i · Los puntos más importantes a considerarse en este acápi te 

son los siguientes: 

a) En la lixi.viaci6n de los polvos de �f;imonio (sb2o3),

el ácido sulfúrico no actúa directamente sobre e1 antimo-

nio, sino que hace las veces de un agente catalizador, el 

cual ayuda la acci6n del fluoruro de sodiQ sobre el polvo 

mencionado. 

b) La acci6n directa del ácido sulfúrico es sobre las im

purezas, ayudando a disolver �stas. 

e) El hecho de usar un alkali tal como e1 sodio en la

lixiviaci6n, es por el hecho de asegurar este elemento la 

·no producci6n del gas t6xico denominado arsine (SbH3).

d) Finalmente es importante mencionar el fen6meno químico

de la precipitaci6n del fluoruro de antimonio libre de� 

sénico por acci6n del carbonato de sodio y su posterior 

disoluci6n con ácido sulfúrico para la prcducci6n del ele� 

trolito respectivo. 

A) DESCRIPCION DEL PROCESO· QUE SE LLEVA A CABO EN LAS

DIFERENTES OPERACIONES.-

Esta descripci6n se hará en forma breve, ya que en el ca-

pitulo anterior se di6 algunos detalles de las operaciones. 



· - 52 -

Es importante mencionar que el estudio termodinámico ha 

sido realizado teniendo como base las reacciones que se 

llev�ui a cabo en el m�todo denominado "modificado n.

- EN LIXIVIACION.-

La. lixiviaci6n se hizo teniendo como materia prima el po! 

vo de antimonio obtenido de la planta de residuos an6dicos, 

siendp este de color plomo claro. cu.va granulometría es 

todo - malla 270, el cual es altamente higrosc6pico ( ten 

dencia a captar el agua). 

Esta lixiviaci6n se hizo en un recipiente de material plá� 

tico, obedeciendo más que todo el uso de este material al 

alto poder corrosivo que tiene el ácido .fluorhídrico. 

En este recipiente se cargan carbonato de sodio, ácido 

fluorhidrico, ácido sulfúrico, agua y trióxido de antimo

nio. 

La secuencia de como se van a añadir estos reactivos es 

la siguiente : 

Primero se añade agua, luego el ácido fluorhídrico para 

despu�s añadir e1 carbonato de sodio y formar la corres-

pondiente sal de fluoruro de sodio. Terminada esta reac

ci6n se añade lentamente el ácido sulfúrico, siendo agre

gado .finalmente el tri6xido de antimonio. 

Las reacciones que se producen son las siguientes : 

- En la preparaci6n del f'luoruro de sodio.-

(1)
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Las ecuaciones para el cambio de energía libre son las s! 

guiente.s :_ 

.. �6; � ll (Á H;) - T (b 5�) 

donde .6 (l.\ H-r ) ; ¿ ( 6 H �) � - . 2_ ( A H;. )
.R

y 

Como el c!1cu1o ·Re har! a tem!)eratu'I'l:l 8mbient� (29RºK)�fll,!l 

tonces el sub-índice T adopta el valor de 298°K y a la e

nergía libre resultante se le conoce como energía libre 

standard. 

Los sub-índices P y R en las fórmulas anteriores represea. -

tan a los productos y reactantes respectivamente, de man� 

raque si reemplazamos en la ecuación para la energía li

bre, tendremos la siguiente relación total: 

ÁG�· [L (h¡¡;\? - 2 CA1-1� )R ]- T ( L.{ s; )
1' 

- L t 5;. )¡] 
Al reemplazar en la f6rmu1a anterior los respectivos val,2 

. .

res numéricos de las entalpías y entropías, es necesario t.2, 

ner en cuenta los coeficientes de las distintas sustancias. 

Los valores termodinámicos correspondientes a las sustan-

cias en la ecuaci6n N
º

1, se pr�sentan a continuación 

Sustancia .Entalpía a 298°K Entropía a 29BºK 

Na2C03 271,600 cal. 32.5 cal. 

HE' - 64,200 cal. 23.9 cal. 

NaF - 136,500 cal. 12.3 cal. 
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- 68,320 cal. 

- 94,050 cal. 

16.?5 cal. 

51.10 cal. 

Reemp�azando en la f6rmula para entalpía tenemos: 

� H = ( 2 -(-136,510)+(-68,320)+(-94,050)]- [(-271,600)+ 

. . . · (-64,200)]

�H = -435,390 + 400,000

flH = . -35,390 ·cal. 

Reemplazando en la f6rmula para entropía tenemos: 

AS = (2x 12.3+16.?5+51.1) - (32.5+2 x 23.9) 

{),,. S = + 12.15 cal. 

Siendo la ecuaci6n de energia libre: 

A G = - 35,390 - 12.15 T 

Esta reacci6n es espontánea ocurriendo de izquierda a de

recha. 

- En la lixiviaci6n propia.mente dicha:

Sb2o3 + 6 NaF + 3H2so4--. 2 SbF3 + 3 Na2so4 + 3 H20 

Sustancia . - Entalpía a 298°K Entropía a 298°K 

Sb2o3 · · - 167,000 cal. 29.4 cal. 

NaF - 136,500 cal. 12.3 cal. 

H2so4 - 19��750 cal. 28.0 cal. 

SbF3 - 217,200 cal� ··54.7 cal •

__ Na2so4 
. . :· - .. . ' . 35.7 cal.- 333 ,_5.00 ·cai. · 

H O- - 68,300 cal. 16.75 cal.

ep.ta..lpía tenemos Reemplazando en la f6rmula para 
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A8. = [ 2 c�217,2do) + 3(-333,500} + 3 (-68,300)] -

+ 6 (-136,500) + 3 (-193,750�

1639800 ·. + . 1567250 

[<-167,000) 

AH •;:f -

AH./ U a - 72,550 cal.·

Reemplazando en la f6rmula para entropía tenemos:. 

as = (2x54-7 + 3 x35-7 + 3x16.75) - (_29.4+6x12.3+3x28.0) 

AS= 266.75 - �e7.20 

AS = 79.55 cal. 

Reemplazando en la ecuaci6n general de energía libre se ob 

tiene: 

/J. G = -72,550 - 79.55T 

Esta ecuaci6n es espontáne� a condiciones standard. 

En la misma lixiviaci6n el bismuto que se encuentra en el 

tri6xido de antimonio como Bi2o3 con el &cido sulfúrico

forma la siguiente reacci6n: 

Bi
2
o

3 
+ 3 H2so4 ·:-, � Bi2 (S04)3 + 3 H

2
o

Sustancia En�alpía a 298°K Entropía a 298°K 

Bi
2

o
3

H
2
so

4

Bi2(S0
lt

)3 

- 138,000 cal. 

- 193,750 cal. 

- 607,000 cal. 

32.3 cal. 

28.0 cal. 

44.7 cal.

Reemplazando en la f6rmula de entalpía tenemos: 

(-607,000)+ 3(68,320) 

-811960 + 719250

(-138,000)+ 3(193,?50) 

f 6 H -= -92, 710 cal. 
l 
l 
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Reemplazando en la f6rmula de Entropía tenemos : 
.•  

� S = (44.?. + 3 -X 16.75) - (32.3 + 3 X 28.0) 

l\S _=-::94.95 -- 116.3 

b_S = -21.35 cal. 

Siendo la ecuaci6n de .energía libre para esta reacci6n : 

AG = -92,710 + 21.35 T 

En la operaci6n de lixiviaci6n se tiene que tener en cuen 

ta las siguj.entes condiciones : ?5 g/1 NaF, 100 g/1 H2so4
150 g/1 Sb2o3, agitaci6n mecánica, tiempo de 4 horas y te�

peratura ambiente, estas condiciones son las 6ptimas para 

la operaci6n. 

Terminada la lixiviaci6n se procedi6 a filtrar, obtenién

dose 2 productos : soluci6n de lixiviaci6n, la cual es i!! 

colora y cuya composici6n promedio expresada en g/1 es la 

siguiente : 

Pb : .01 Bi : .05 As : 19.5 Sb: 65.2 

Siendo el otro producr.o el residuo.de lixiviaci6n, que es 

de color plomo obscuro; el cual tiene el siguiente análi

sis promedio expresado en%: 

Pb : 11.5 Bi: 13.8 As: 4.3 Sb : 18.9 

Debido a que este residuo tiene alto contenido de plomo, 

va a las camas de preparaci6n de plomo, para luego seguir 

el proceso respectivo. 
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- EN PURIFI0ACI0N .-

El bismuto es la principal impureza del antimonio en el 

proceso .electrolítico,.ya que altera la calidad del dep6- .. 

sito cat6dico así como tambien sus propiedades físicas. 

Por esta raz6n es necesario bajar el contenido de bismuto 

:¡ 
el cual se encu�ntra como Bi2 (S04)3, usándose para tal

1, -'1"
J.
• n - ., ___ ., --�--- - " - � r. "-¡ - _": O o .. .:. O•·-a�_-;, ._, ,..,. nn-_·· � ... _.. º1.,,.._·,;¡..i_'_w -_, :..1_' 

. 
-1,. t:1J.. ióUJ..J..\.li·'l..• u� Bv•..l.-V¡ �--... ..... - .., = --:&.""'" - ... Q 

siguiente reacci6n : . 

Bi2 (S04)3 + 3 Na2s

Sustancia Entalpía a 298°K Entropía a 298°K 

Bi2(so
4

)3 
- 607,000 cal. 44.7 cal.

Na
2
s 92,400 cal. 23.5 cal. 

Bi2s3 
- 42,200 cal. 37.2 cal.

N�
2

so
4 

- 333,500 cal. 35.7 cal. 

Reemplazando en la f6rmula de entalpía tenemos: 

6B = [ (-42,200) + �-(-333,500) 1 - l (-607,000) + 3(-92,400)] 

fl B = -1042700 + 884200 

�H = -158,500 cal. 

Reemplazando en la f6rmula d� entropía tenemos: 

6S = (37.2 + 3x35.?)-{44.7 + 3x23.5) 

.ó S = 144.3 - 115.2 

Ó S = 29.1 cal. 

Entonces la ecuaci6n de energía libre para esta reacci6n 

es : 
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/lG = .;.15s,590 -- ·29.1 T 
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. Si:erido est·a rea.,cci6n ·. expontánea. 

En eP,ta puri.ticaci6n se logra bajar el contenido de bismu 
   . - .•• 

to en menos de · 30 mg/1', usando sul.turo de sodio, agi t.aci6n 

mecánica y te�peratura ambiente. 

- EN LA PRECIPITACION .-

Como se explic6 anteriormente, .tué necesario emplear un

reac�ivo tal que_precipite al antimonio libre de ars6nico,

. por t,al motivo se emple6 el carbonato de sodio, añadiéndo

se éste lentamente a la soluci6n puri.tieada, la que., se e!!_

cuentra con agitaci6n mecánica,· notándose que cuando se_ a! 

canza pH: 2.6 empieza la precipitaci6n del antimonio ba-

jo la .forma de tri6xido de antimonio (polvo blanco), com

pletándose la reacci6n a pH: 3.8. 

La reacci6n principal que se lleva a cabo en esta opera

ci6n es la que sigue: 

Sustancia

SbF3
Na2003
Sb2o3
NaF 

ºº2 

Sb2o3

Entalpía a 

- 217,200

- 271,600

- 16?,000

- 136,500

94,500

+ 6 NaF + 3 ºº2

298°K Entropía a 298°K 

cal. 44.? cal. 

cal. 32.5 cal. 

cal. 29.4 cal. 
•. 

cal. 12.3 cal. 

cal. 51.1 cal. 
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Reemplazando en la f6rmula de· entalpía tenemos : . 

H = (-16?,000) + 6(-136,500) + 3(-94,500) 2(-21?,200) 

H = -1269500 - - 1249200

H = - 20,300 cal.

· . + 3 c�271 , 600.)

Para la f6rmula de entropía, reemplazando los valores co-

rrespondientes tendremos : 

S = 29.4 + 6x12.3 + 3 X 51.1 - (2 X 54.7 + 3 X 32.5), 

S = 256.5 - 206.9 

S = 49.6 cal. 

Sustituyendo estos valores en la f6rmula de energía libre 

tendremos : 

G = - 20,300 - 49.6 T 

Siendo esta reacci6n altamente exotérmica a condiciones 

standard. 

El contenido promedio del antimonio en este precipitado 

que es de color blanco es de 65. 5%. 

Este precipitado se mand6 analizar a la Secc·i6n Analítica, 

para establecer si la reacci6n mencionada anteriormente 

era la correcta. 

El análisis de esta muestra report6: 

1.- En los análisis por difracci6n de Rayos-X se ha encoa 

trado que los principales componentes de esta muestra no 

son ni sulfato ni fluoruro. 

2.- Los compuestos de mayor concentraci6n, identificados 
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_:,-Tri6xido de antimonio 

- Flnoruro de.sodio 
. 

' 

\.' 

80� 

10� 

El tri6xido de antimonio es la especie denominada SENAM0N 

TITA, de sist.ema cú'bic_o (a diferencia de la valentinita 

que pertenece al sistema ortorr6mbico). 

3.� Existe indicios de presencia de sulfato de antimonio

Sb2 (S04)3, en baja concentraci6n ( < 5%).. Tambien se ha
! 

detectado reflexiones de otro compuesto cristalino que no 

. .. 

ha sido identificado, pero su concentraci6n es mínima. 

Este reporte de la muestra nos indica que la reacci6n me!! 

cionada anteriormente, se produce en la precipitaci6n. 

- EN LA DISOLUCI0N.-

Este precipitado de antimonio, que está bajo la forma de 

tri6xido; es disuelto en una soluci6n de ácido sulfúrico 

cuya concentraci6n es de 100 g/1. 

Esta disoluci6n se hace con agitaci6n mecánica, a temper!!; 

tura ambiente y en un tiempo meno� a los veinte minutos. 

La reacci6n que se lleva a cabo es la siguiente : 

Sustancia 

Sb2o3
H2so4
Sb2 (S04)3

Sb2 (S04)3 + 3

Entalpía a 298°K 

- 16?,000 cal.

- 193,750 cal.

- 575,300 cal.

H2o

Entropía a 298°K 

29.4 cal •. 

28.0 cal. 

37.2 cal. 
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68,320 cal. 16.?5 cal •. 

Sustituyendo en la f6rmula de la entalpía tendremos : 

¡. AH �. [(-575,300) + 3 (-68,300) ] - [ (-167,000) + 3(-193;?50)] 
1 •• 

-?80,200 - ?48,250 

�H = - 31,950 cal.

Reemplazando los valores correspondientes en la f6rmula de 

entropía se tendrá la siguiente expresi6n: 

t.S =

·As =

AS =

( 2x37.2 + 3 X 16.75) 

124.65 - 113.40 

11.25 cal. 

( 29.4 + 3 X 28.0) 

Finalmente reemplazando en lá f6rmula de energía libre 

tendPemos la ecuaci6n siguiente: 

bG = - 31,950 - 11.25 T

Siendo esta reacci6n espontánea, ocurriendo en el sentido 

de izquierda á derecha. 

La soluci6n de sulfato de antimonio formada, es nuestro 

electrolito, la cual es incolora y entrará luego al proc� 
. . 

so de electrodeposici6n de antimonio. 
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B) INVESTIGACION Y DETERMINACION DE VARIABLES EN LOS DIF�

RENtES PROCESOS.-

- OPERACION EVOLUCIONARIA (EVOP).-·

Este m6todo es usado �n gran escala en 1os laboratorios, 

debido a que las condiciones en cada ezperimento son mu

chas veces extremas y con este método pueden ser bien co� 

troladas, esto no ocurre en una planta, donde siempre ha.y

un margen de variabilidad; debido a la incertidumbre de 

algunos va1ores. 

A-6.n cuando un proceso haya sido exhaustivamente estudiado 

y correlacionado tanto en el laboratorio como en planta Pi 

1oto, su comportamiento a escala de planta comercial vari.!, 

rá siempre y es necesario empezar una optimizaci6n. 

Un programa EVOP prevea un sistema para optimizar una plan 
-

ta, explorando las relaciones entre variables independien 

tes y dependientes. Este programa consiste en introducir 

muy pequeños cambios sistemáticos en. las variables inde

pendientes seleccionadas y luego realizar una selecci6n 

estadístic� de las mejores condiciones. 

El objeto de cambios muy pequeños es disminuir el peligro 

de obtener un producto no satisfactorio, es decir no alt!_ 

rar la producci6n de una planta. 

Lo que es importante remarcar es que un programa EVOP no 

es �til para tomar decisiones inmediatas. es solamente un 

m6todo de optimizaci6n, 6 sea que se busca el máximo valor 
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en la eficiencia de un proceso. 

- PROGRAMA EV0P PARA NUESTRAS PRUEBAS.-

Con el objeto de determinar las variables más 6ptimas pa- .. 

ra el proceso, es decir para obtener una alta e.tici;ncia 

de extracci6n en la etapa de lixiviaci6n, se desarroll6 

un plan de programa conocido con el nombre de EV0P ( eva-

iuaci6n de vari�bles n-no-,,.p('.,; �1'la1 oc, Ao ''""' .,...._,..,.,...,.,,.. , ....,, .,.. .. _, 
-.r •--

.
-•-•----1v -- - ·!:"- ...,._,..,""""...,...,,. I � � ... ...,.,'-1111>"""""-'-

consiste en conjugar 3 variables, cada una de las cuales 

puede variar en 3 rangos, un mínimo,_ un m.,ec;lio y un máximo. 

Para mayor entendimiento se muestra el siguiente diagra -

ma : 

100--------� 

Na.F 

1
7

5 

50 / 
� 

1 

1 

t _y,�: 

,)- - - - - - -· , "' 
.,, -'l 
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De acuerdo a este gráfico las coordenadas (variables) pa

�a los diferentes puntos son los siguientes : 

.i 
: l� 

Y1 

Y2 ... 
Y3

y 4
Y5 

Y1 

= 

= 

= 

·=

= 

= 

-

= 

.. NaF (g/1) 

?5 

50 

100 

100 

50 

?5 

50 

100 

100 

50 

H2so4(g/l)

?5 

50 

100 

50 

100 

?5 

50 

100 

50 

100 

_Sb2o� (g/1)

125 

100 

100 

150 

150 

125 

150 

150 

100 

100 

Debido al gran volmnen que repre�enta e1 calculo de la e

ficiencia, como son material entrante, material saliente, 

� de distribuci6n y� de eficiencia, so.iamente se mostra

rán las coordenadas y las eficiencias obtenidas. 

SERIE I EV0P 

NaF 

?5 

50 

100 

100 

50 

50 

H2so4
?5 

50 

100 

50 

100 

50 

Sb2o3
125 

100 

100 

150 

150 

150 

Eficiencia 

?9.84 

?1.?4 

91.15 

81.3? 

8�.?8 

?8.00 



BaF 

100 

IV
41"\

 
o 

·

SERIE II 

_,.1'",;'T'!I 
.i.liOJ? (gíl) 

100 

75 

125 

125 

75 

75 

125 

125 

75 

-H2so4
100.

50 

1()0 

EVOP 

... ...  ,., .n .... .ov4 
¿ _ 

75: 

50 

100 

50 

100 

50 

100 

50 

100 

SERIE III EVOP 

NaF (g/1) H2so4 

75 100 

50 75 

100 125 

75 ?5 

50 125 
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(g/1) 

(g/1) 

Sb2o3
150 

· 100

100.

..... -oü2V3

125 

100 

100 

150 

150 

150 

150· 

100 

100 

Sb2o3
150 

150 

150 

150 

150 

( µ' ,, ', ol-, 

(g/1) 

Se mantuvo fija la cantidad de Sb203•

Eficiencia 

91.15 

81.14 

79.26 

Eficiencia 

81.00 

69.35 

90.43 

82.35 

93.54 

75.12 

90.15 

83.50 

90.00 

Eficiencia 

92.04 

70.61 

91.22 

80.42 

7a.39 
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SERIE IV EVOP. 

NaF (g/1) H2so
4 (g/1) Sb2o3 (g/1) Eficiencia 

40: 
.

100 150 72.20 :-r

30 ··75_ 150 -41.30

50 :. 125· 150 75.15

50 75 150 62.18

30 .. ".>e 150 65.38, ... / 

Se mantuvo fija la cantidad de Sb2o3•

Tal como se puede apreciar del cuadro del programa EVOP, 

el mejor resul.tado obtenido es el. de las siguientes condi 

ciones.: 

Na.F: 75g/1 H2so4: 100g/l · Sb2o3: 150g/1 Eficiencia: 90�

Es por esta raz6n que se acogi6 a estas condiciones para 

l.a realizaci6n de la mayoría de ias pruebas. 

Este estudio de optimizaci6n de variables para la lixivi� 

ci6n,. usando el programa EVOP se ha realizado por contar 

con varias variables; en cambio en las demás operaciones 

tal.es como purificaci5n, precipitaci6n y disoluci6n no fu6 

necesario el empleo de este programa por no contar con tan 

tas variabl.es, determinándose el valor 6ptimo por m�todo 

sencillo. 

Para el balance de estas pruebas por antimonio debemos t!, 

ner en cuenta la siguiente expresi6n : 

Sb en soluci6n de lixiviaci6n purificada = 
( 1 ) 

Sb en soluci6n 
( 2 ) 
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de precipitación + Sb en precipitado. l �)
( 3 ) 

PH . (1) (2) (3) (2)+(3) Error % Extracci6n.%

34'0 38.3 26.25. 11.8 38.05 --i60 30.21 

3.1 38.3 13.20 23.2 37.00 -3.40 60.57 

3.3 38.3 a.35 ·28.9 37.25 -2.75 ?5.45 

3.5 38.3 5.60 31.8 3?.40 -2.35 83.02 

3.7 38.3 3.70 34.4 38.10 -.52 29.21 

3.8 38.3 3.40 35.3 38.?0 +1.04 92.16 

Si se quiere alcanzar un pH encima de 3.a se tiene mayor 

gasto de carbonato de sodio solamente, lo que bajo todo 

punto de vista es innecesario; esto qued6 demostrado a1 

·realizar otras dos pruebas usando una soluci6n de lixi.vi�

ci6n purificada, cuya composici6n expresada en g/1 es la

siguiente :

Pb : 007 Bi : .02 As : 9.5 Sb : 68.4

Las condiciones de operaci6n fueron iguales a las mencio

nadas en las primeras pruebas, siendo los resultados de

estas :

Peso de Carbo pH Soluci6n(g/l) Precipitado(%) Peso de Freci 
nato de Sodio As Sb As Sb pitado (grs.j 

(grs.) 

35 3.7 11.2 10.9 .1 43.1 66.9 

45 4.0 11.7 18.9 .2 40.9 60.4 

Teniendo en cuenta la expresi6n (oe) tendremos : 



- ?1 -

O) PARTE EXPERIMmTAL .-

Gran parte de estas descripciones han sido mencionadas an 

teriormente, por esta raz6n en la parte experimental so1_!. 

mente se tocarán 1os puntos más importantes del proyecto, 

siendo estos.: 

1) Precipitaci6n del tri6xido de antimonio con carbonato

de sodio y

2) Reuso de la so1uci6n de precipitaci6n del tri6xido de

antimonio

3) Electrodeposici6n.

0-1 PRECIPITACION DEL TRIOXIDO DE ANTIMONIO CON CARBONATO

DE SODIO.-

.. 

Para realizar e1 estudio de las condiciones 6ptimas de 

precipitaci6n de1 Tri6xido de Antimonio, se fué variando 

el PH conforme se agregaba la cantidad de carbonato de s,2 

dio; con esta finalidad se us6 una soluci6n de lixiviaci6n 

purificada, cuya composici6n expresada en g/1 fué la si-

guiente: 

Pb • • .01. Bi: .02 As : 12.2 Sb: ?6.6

A esta soluci6n se le fué agregando carbonato de sodio len 

tamente,. estando ésta con agitaci6� mecánica. 

El período de precipitaci6n fué de 2 horas y a temperatu

ra ambiente; siendo luego filtrada.esta soluci6n obtenie� 

do 2 productos : soluci6n de precipitación y precipitado. 

Ambos productos fueron ensayados por As y Sb. 
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De los datos obtenidos en estas pruebas se ha podido ela-

borar e_l siguiente cuadro 

Volwnen usado por prueba : 500 ml. 

Peso de Carbo pH Soluci6n(g/l) Precipitado(�) .Peso de Preci 
nato de Sodio As Sb As Sb pitado (grs.J 

(grs.) 

25 3�0 10.4 52.5 .10 47.6 24.8 

30 �-1 10.6 27.6 .09 46.1 50.2 

35 3.3 9.4 16.7 .09 46.1 62.8 

40 3.5 10.6 11.2 .07 44.6 71.2 

45 3.7 10.6 ?.4 .10 42.6 ao.5 

50 3.a 10.6 .6.8 .10 40.0 88.4 

pB (1) (2) (3) (2) + (3) % Error � Extracci6n 

3.7 34.2 5.6 30.12 35.72 +4.44 -88.07

4.ó 34.2 9.1 24.40 33.50 -2.05 71.34 

Esto nos demuestra que es innecesario subir el pB encima 

de 3.8 

0-2 REUSO DE LA SOLUCION DE PRECIPITACION DEL TRIOXIDO DE

ANTIMONIO.-

La soluci6n de precipitaci6n del tri6xido de antimonio es 

incolora, siendo su composici6n promedio expresada en g/1: 

Pb : .01 Bi : .1 As: 11.6 Sb: 9.9 Na: 33.7 F: 12.0 

Con esta soluci6n se realizaron 3 lixiviaciones en circu! 

to cerrado, quiero decir que se reus6 la misma soluci6n 

en 3 oportunidades. 
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En cada reusada .de la soluci6n de precipitaci6n, esta fu& 

regulada para obt�ner las condiciones de lixiviaci6n dese� 

das, siendo 6stas : 

NaF: 75 g/1 

Las ef'icienoias obtenidas en las diferentes lixiviaciones 

Primera reusada de la soluci6n de precipitaci6n • 90.0 • 

Segunda reusada de la soluci6n de precipitaci6n . 91.5 • 

Tercera reusada de la soluci6n de precipitaci6n • 88.? • 

Tal como puede verse, al reusarse la soluci6n de precipi-

taci6n reajustada a las condiciones de lixiviaci6n dá una 

eficiencia de trabajo del orden del 90� aproximadamente, • 
, 

Siguiendo paso a paso las pruebas.desarrolladas, tenemos 

a la soluci6n de lixiviaci6n, cuyos análisis para las di

ferentes pruebas, expresado en g/1 fueron : 

Primera soluci6n de lixivi-aci6n 

Segunda soluci6n de lixiviaci6n 

Tercera solución de lixiviaci6n 

De estos análisis se observa : 

Pb 

.02 

.02 

.02 

Bi As 

.23 18.0 

.46 24.9 

.50 29.3 

Sb 

65.? 

64.2 

64.8 

- El plomo no representa problema alguno ya que se manti�

ne constante durante todo el proceso.

- El bismuto se va incrementando poco a poco, pero este

con un buen control de sulfuro de sodio puede ser prec!_

pitado como sul:!uro de bismuto.

- El arsénico tiene la tendencia a incrementarse conforme
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se tiene mayor número de reusadas �e I.a soluci6n de pr� 

cipitaci6n. 

- El antimonio se mantiene en el rango de 64 g/1 como pro
- ..

medio para todas las lixiviaciones, habiéndose ca1cula-

do la.cantidad de polvo de antimonio a usar, para ale�

zar la concentraci6n mencionada.

De los residuos de lixiviaoi6n, tenemo,:; loR atguientes 

an!lisis expresados en� 

Pb Bi As Sb 

Residuo de primera lixi viaci6n 15.0 9.4 1.0 · 15.8 

Residuo de segunda lixiviaci6n 18.7 9.7 1.3 19.8 

Residuo de tercera lixiviaci6n 20.5. 9.1 1.1 18.3 

De estos análisis se observa 

- Que el plomo tiene una ligera tendencia a incrementarse.

- En cambio el bismuto, arsénico y antimonio tienden a pe�

manecer constantes a lo largo de las diferentes lixivi�

ciones •

. A estas soluciones de lixiviaci6n no se 1as someti6 al pr2 

ceso de purificaci6n, por conocerse de antemano su compo� 

tamiento. Por eso se pas6 al proceso de precipitaci6n. 

El análisis de l.a soluci6n de precipitaci6n expresada en 

g/1 fu6 como sigue 

Pb Bi As Sb 

Primera soluci6n de precipitaci6n .02 .17 11.6 11.? 

Segunda soluci6n de precipi_taci6n .03 .45 16.5 9.9 
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Tercera soiuci6n de precipitaci6n 

De lqs anllisis observamos que : 

Pb Bi As Sb

.02 .35 ·20.a 10.4 

El -- contenido de - plomo y antimonio, se mantienen const� ·· 

tes. 

- ,En cambio·el bismuto y el arsénico tienden a incrementar.

Finalmente el análisis del precipitado expresado en� fu6 

el siguiente : 

Pb Bi As Sb 

Primer precipitado .03 .30 .1 63.? 

Segundo precipitado .02 .37 .2 63.3 
. .

Tercer'precipitado .02 .24 .2 62.5 

De estos análisis podemos concluir expresando que • tanto •

el .plomo, bismuto, arsénico y el antimonio mantienen su 

concentraci6n en las diferentes pruebas realizadas, así 

como tambien se mantiene la eficiencia de precipitaci6n en 

el orden de1 ?O�. 

0-3 ELECTRODEP0SICI0N.-

En esta operaci6n se us6 la soluci6n de disoluci6n del 

tri6xido de antimonio, dando por consiguiente el respect! 

vo sulfato de antimonio, la cual al paso de la corriente 

eléctrica se disosiara en sus iones Sb
+++ y s04-- ; por

tanto el i6n positivo irá a depositarse al cátodo y el i6n 

negativo se combinará con el agua en la soluci6n y forma

rá el respectivo ácido sulfúrico. 



La celda,de eleetrodeposici6n .tu� de material plaxiglass 

(1/4"), los cátodos durante las 25 pruebas realizadas fu� 

ron los mismos, siendo estos de material.de cobre electr.2, 

l!ti_co (1/8") y l.os ánodos fueron de varias calidad_es, t� ·· 

les como: aleaci6n plomo-antimonio, aleaci6n plomo-plata, 

gra.tito, acero inoxidable; aluminio, malla de aleaci6n de 

plomo, cobre y talio, plomo electrolítico y plomo bull6n.· 

De todas estas calidades.de ánodos, todos a excepci6n del 

plomo bull6n dieron grandes problemas en l.o que respecta 

a la corrosi6n; en cambio el plomo bull6ti d.i6 una corro

si6n de 0.02%/hora. Esta corrosi6n del plomo bull6n no 

perjudica el proceso electrolito, pero si ocasiona que se 

tenga presencia del material corroído en el .fondo de la 

celda, en .forma de pequeñas lajas. Para evitar este inco� 

veniente se us6 diafragmas en los ánodos mencionados,sien-

do estos de tela, cuya denominaci6n es conocida como Dynel 

?00 B. 

La composici6n promedio de estos ánodos de plomo bull6n 

fu& la siguiente expresada en%: 

Cu : .01 

As : .30 

Pb: 96.4 

Sb : 1.3? 

Ag : .42 

Sn : .003 

Bi : .90 

La reacci6n que tiene lugar dentro de la celda electrolí

tica en el proceso de electrodeposici6n es la siguiente: 

Sb2 (S04)3 + 3 H20

4 H = - 3 (193.?5) 

= 2Sb + 3 H2so4 + 3/2 02 
(C�5?5, 300) + 3 C-Gs,320� 
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t1 H = 199,010 cal.. 

De acuerdo a la ley de Thompson : 

= --==2
=

3
=-=

0
-::::

6
:-::

0-n-

donde n = valencia. 

Finalmente reemplazando valores en la f6rmula tenemos : 

-199010 
. 

E-·= "7",..."'·�'? = 2.87 voltios.
L�VUVA� 

Las mejores condiciones de operaci6n en 1a electrodepoai

ci6n fueron 1as siguientes : 

Densidad de corriente 

Flujo 

Temperatura 

Cola inglesa 

Thiourea 

Espaciamiento 

Anodos 

C!todos 

•

••

••

• • 

• 

10 / . 2 amp. pie •

20 ml/min • 

ambiente • 

0.05 lbs./T.C. 

3" 

plomo bu116n con diafragmas. 

cobre electrolítico • 

En las primeras pruebas se us6 una sola celda, en cambio 

en las Últimas se usaron hasta 3 celdas en cascada,tal. co 

mo se puede apreciar en el cuadro de resul.tados que se ad 
--

junta a -la t�sis. 

La composici6n promedio del electrolito de antimonio tuvo 

el siguiente análisis expresado en g/1 : 

Pb : . •  003 Bi : .03 As : .75 Sb : ?O.O 
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De esta soluci6n despu6s·de someterla a la electrodeposi-
. ·. 

ci6n di6 un dep6sito cat6dico cuya composici6n expresado 

en �: :.ru� : 

Pb : 0.04 Bi : .05 As : .4 Sb : 9?.4 

La soluci6n gastada denominada spent entra de nuevo al ci_;: 

cuito, precisamente en la etapa de diso1uci6n, para apro-
. . . 

:U! e J.!!! u n.1. o -:,; 

Final.mente a este dep6sito cat6dico se 1e someti6 a :f'usión 

reductora por contener oxígeno, siendo esta :f'usi6n realiz!; 

da a 700°0 �on el uso del 5% en peso de antracita fina. 

El análisis en� de este metal es como sigue : 

Pb : .01 Bi : .02 As : .3 Sb : 99.6 

El metal obtenido con esta composición, actualmente tiene 

gran demanda en el mercado mundial • 



TERCERA PARTE 
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III . INGENIERIA DEL PROCESO •. 

A) CALCULO$ GENERALES .-

1.- BASE DE CALCULOS .-

Las condiciones iniciales de operaci6n, especialmente

en lo que corresponde a la lixiviaci6n-han sido tomadas 

teniendo en cuenta parte de la bibliogra.f'ia, variándose 

luego estas condiciones de acuerdo a las exigencias que re 
-

quería el proceso. 

Los cálculos se han realizado a base de 1as mejores cond! 

ciones obtenidas en la lixiviaci6n (M�todo Modificado). 

Es importante mencionar que en las etapas de purificaci6n 

y disoluci6n, el m�todo de determinar el consumo 6ptimo de 

reactivo se ha hecho en forma práctica; no as! en las et,!! 

pas de lixiviaci6n y precipitaci6n • 

. Asimismo en el caso de la electrodeposici6n, las condi -

ciones inicia1es han sido tomadas de la experiencia que se 

tiene ·en estos trabajos realizados en el laboratorio de In, 

vestigaciones de ·oentromín Perú. 

Estas condiciones luego se variaron porque asilo ha requ� 

rido el proceso. 

2.- CALCULO DE REACTIVOS .-

El cUculo de reactivos se hará en base a las difere� 

tes etapas del proceso, tal como sigue : 

ETAPA DE HIDROMETALURGIA .

EN LIXIVIACION : 
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Para los calculos de consumo de reactivo para 150_g/l sb2o3
mezclado en proporci6n de 1 : 1 se parte de las condiciones:· 

.,, NaF :. ?5 g/1 · : 100 g/1 
.. 

La re'acci6n para producir en f'luoruro de sodio es la 

guiente : 

Na2Co3·+ 2HF

106 40. 

si-

Donde la concentraci6n del carbonato de sodio es casi pu

ra (99.5%); por.lo que para .facilidad de1 cá.lculo se ha 

considerado como 100%, y la concentraci6n del ácido f'luo� 

hidrico es de 269 g/1. 

De acuerdo a la ecuaci6n vemos que con 40 grs. de ácido 
- ' 

fluorhídrico se produce 84 grs. de f'luoruro de sodio, en

tonces con la concentraci6n de nuestro ácido tendremos que

usar ; 

40/.269 = 148.? ml HF/1. 

Las mejores condiciones de lixiviaci6n se alcanzaron con 

30� de exceso en>el consumo de HF, es decir : 

148.? X 1.3 = 193.3 ml HF/1. 

Con esta cantidad del ácido obtenemos una concentraci6n 

de 84. g/lNaF. 

Para la concentraci6n de 75 g/1 usaremos : 

75 X 133.3/84 = 173 mlHF. · 

Siendo el consumo de carbonato de sodio de : 
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La densidad del-&cido ·sulfúrico que se produce en Centro  

inin Perú es de -1.a3· g/1, 6 sea que para alcanzar la con

cent-�aci6n de 100 g/1 de este á.cido, usaremos : -

. 100/1.83 = 54.6 mlH2so4/l.

Resumiendo, tendremos ·que el consumo de reactivo para la 

lixiviaci6n es e1 siguiente : 
e-,_ ,.. 

uv2v
3 

HF 

Na2C03
B2so4

EN PURIFICACION 

a: 

= 

= 

-

... r-" ,.. 
i�v ..,- , i 

u• -

173 ml/1 

94.6 g/1. 

54.6 ml/1 

La reacci6n que se tien_e es la siguiente : 

+ 

Como el contenido de bismuto en ia soluci6n de lixiviaci6n 

es muy baja, se ha determinado la cantidad 6ptima de sul

furo de sodio, bajando el contenido de éste, de 6 grs. a 

4 grs/1; dándono$_muy buenos resultados. 

EN PRECIPITACION : 

La reacci6n que se tiene en esta etapa es la siguiente : 

El consumo de carbonato de sodio necesario para obtener 

una alta eficiencia de precipitac�6n es a PH : 3.8 siendo 

el consumo de este reactivo de 50 grs/1. 

EN DISOLUCION : 

La reacci6n que se tiene es la siguiente : 
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En esta etapa se prepara uria soluci6n de 100 g/1 de ácido 

sulfúrico, usruidose el volúmen necesario que asegure w;t

cqntenido de antimonio en el electrolito de 70 g/1. 

ETAPA DE ELECTR0METALURGIA· 

Para estas pruebas se usaron hasta 3 celdas de material 

plaxiglass de dimensiones: 15 1/2 11 x 4 3/4" x? 1/2" , 

siendo los ánodos y cátodos del mismo tamaño, cuyas dimea 

siones fueron de 6 1/2 x 3 3/4 11 y de la secci6n sumergida. 

de 5 1/2 X 3 3/4. 

La densidad de corriente 6ptima fué de 10 �p/pie2, sien

do el número de cátodos de 4 y ánodos de 5. 

La intensidad de corriente para nuestras pruebas fué de: 

I = 10 X 8 X 5.5 X 3.75/144

I = 11.5 amp. 

El flujo ha sido calculado a base de las celdas de plomo 

que tenemos en la refinería de La Oroya, las cuales trab� 

jan con un flujo.de 4 gal/minuto y 8600 amperios; esto r� 

lacionado a nuestro caso nos dá: 

Flujo = 11.5 x 4 x 3.7s5 x 1000/2600 

Flujo = 20 ml/minuto. 

Respecto al consumo de reactivos de adici6n, de acuerdo a 

las condiciones 6ptimas de operaci6n, mejor resultado se 

ha obtenido con 0.05 lb/T.C. de thioúrea, es decir por día 

y por celda se consumirá : 
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.05 x 454 x 1000 x 1.514 x 115 x 24/907 ,2·00 = 10.5 mg/d!a. 

ETAPA DE PIROMETALURGIA.-

Tal comQ se mencion6 anteriormente, para realizar la redu,2_ 

ci6n del antimonio electrolítico se us6 e.l 5� en peso de ·· 

antracita fina. 

·3.- BALANCE DE MATERIAS .-

Se adjunta e_cuaciones de balance, teni.endo solamente

en cuenta el. eleme1rto bá.sico para nuestra té sis; es decir 

el antimonio. 

Este cuadro de balance se ha hecho tomando como base 1·T.M. 

de polvos de antimonio (1 : 1); teni&ndose en cuenta tanto 

el proceso propuesto asi como tambien el modificado. 

En la. lixiviaci6n se ha tenido en cuenta la siguiente ecu� 

ci6n : 

Sb en polvos de fundici6n � Sb en soluci6n de lixiviaci6n + 

Sb en residuo de lixiviaci6n. 

En purificaci6n se tuvo en cuenta la siguiente ecuaci6n : 

Sb en soluci6n de-. lixiviaci6n :;: Sb en so1uci6n purificada + 

Sb en residuo de purificaci6n. 

En precipitaci6n se tuvo la siguiente ecuaci6n : 

Sb en soluci6n purificada = Sb en precipitado + Sb en sol!!_ 

ci6n de precipitaci6n. 

En disoluci6n la ecuaci6n fu� : 

Sb en precipitado = Sb en soluci6n. 

En el proceso_electrolítico, se tuvo la siguiente ecuaci6n: 
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Sb en soluci6n electrolítica = Sb en cátodos + Sb en solu 

ci6n spent. 

Finalmente en la·f'usi6n reductora la ecuaci6n de balance 

fu6: 

Sb en cátodos = Sb en metal reducido + Sb en escoria +·sb 

que volatiliza. 

B) EQUIPO DE EXPERIMENTACION .-

Respecto al equipo de experimentaci6n se hará una des_

cripci6n de estos en forma detallada. 

1.- EQUIPO BASICO.-

- Recipiente cilíndrico de material p1axiglass (1/4"),

transparente de 20 lts. de volúmen. Este recipiente

cilíndrico fué usado en las operaciones de lixiviaci6n, 

purif'icaci6n, precipitaci6n y disoluci6n.

- Agitado de 1750 RPM como mhimo, debiendo trabajar en

las diferentes en 1/4 de su velocidad.

- Paleta de material plástico, la cuai se us6 e� todas

las operaciones hidrometalúrgicas.

- Filtro de loza de 18" de diámetro.

- Frasco de vidrio de 25/T.S. de capacidad.

- Celda de material plaxiglass de (1/4), de dimensiones:

15 1/2" X 4 3/4" X 7 1/2".

- Anodos de plomo bull6n, cuya área a sumergirse es de

5 1/2" x 3 3/4" x 1/4", estando esta superficie perf.2,

rada con orificios de 1/4"; los cua1es favorecerán el
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libre paso del electrolito a·travez de-la celda. 
-�

- Cátodos de cobre refinado de 1/8", cuya hea sumergi-

. da es de 5 1/2" x 3 3/4 11 • 

- Tanque de alimentaci6n de electrolito, de material

plaxiglass, el cual suministrará soluci6n electroliti

ca a la celda en operaci6n.

- Frascos de 500 ml. para alimentaci6n 1de reactivo.

- Dia.f'ragmas para ánodós de material Dynel ?00 B.

- Rectificador de corriente, cuyas especificaciones son

las siguientes : 6269 B 

kard 0-40 V, 0-50 A.

de Power Sup:ply 

- Amperímetro de rango de O a 25 amperios.

- Voltímetro de rango de O a 5 voltios.

Hewlett-Pac

- Mangueras de plástico suave de 1/4" para flujo de ele�

trolito.

- Horno a petr6leo.

Crisol de fierro.

2.- EQUIPO AUXILIAR.-

- Bomba de vacío de 15" de Mercurio.

- Papel de filtro Nº 2 6 tela de filtro Dynel ?00 B.

- Balanza de precisi6n de O a 10 grs. para pesar react!_

vos de adición.

- Balanza comercial de O a 50 Kgs. para pesar otros reac

tivos.
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BALANCE METALtJROIOO DE Sb EN EL HE'l'ODO PROPUESTO (1D METODO) 

1 TM DE POLvos s1,
2

0, •

49 � Sb 490 Kge. Sb. 

ANTRACITA 

BASI 1 1'. M. DE POLVOS S'bZO} 

LIXIVIACION 

EFICIENCIA ,90 � 
666? lté. 

_, 

----SOLUCION CARGADA-----""' 
(2.5 - EVAPORAClON) 6500 LTS 

90 � Sb s 441 lge Sb. 

L RESIDUO.� LIXIYIACION 
10 % Sb • �9 Kgs Sb r ·- A FC'NDICION

PU!UFICACION 

1.0 % PERDIDA
Sb 

1----- 50Ll!CION PURIFICADA_ 

� 

(i.5 % EVAPORACION) 6403 lt:.,. 

� 
96.1 %' DEL Sb ENTRANTE 436 .6 :Cg 

. 

L �ESIDUO DE PURIFICACION - A !"!NDICION
1 % DEL SbEN SOL DE LIXIVIJ,;_:roN :4.4 Kg 

88.9 Kge Sb CONTENIDO E?f SPEN'� ( 15 g/1) A LIXlVIACION 
------ -

EI.ECTRODEPOSICION (5 � EVAPORACION) 5925 lte. 
-----• Sb CATODICO 31+7.7 Sb -

o GASES f 129.1 Kge Sb. • 
� ESCORIA l 

--------, FUSIOR REDUC'l'ORA( ____ __,. METAL 208.6 JCge Sb =(20 � i,s) 



IALANCI ME'l'ALUROI C O  D E l, Sb 1 " E L HETOD O H O D I F I C A D O 

BA S E  r 1 T.�. l O 1 V O 5

'hlOURJl,\ 

ANTRACITA-----

LIXIVIACION 

EFICIENCIA 90 ,_ 

• J>URI.FICAClON

1 "PERDIDA Sb

• PRECJPITACION

7� � EFICIENCIA

(20 HE TODO) 

co�rENSACJON A CONDICIONES DE LIXIVIACION 

---- 50LtrCJON CAllr.ADA 
(7..� � Sb EVAP0RAClON) 65(1() LTS 

90" Sb ENTPANTF.: 441 Kga Sb 

1n:r.10no DE LIXJVIACION 
10 � Sb ENTRANTE 49 Kga Sb 

90" Sb ENTRAtlTE 

SOLUCION PURIFICADA 
(1.5 � EVAPORACION) 640} LTS 
89.1 "DEL Sb �llTRANTEr 4}6.� Kge. 

RaSIDÜO DE PURJFICACION 

A FUNDICIOII 

1 "DEL Sb D� LA SOLUCION DE LIXIVIACIONa 44 KgaT�A FUNDICION 

89.1" DEL Sb ENTHANTE 

____ _. SOLIICION DE PRECIHTACION ______ A LIXIVUCICJr 

L 
CONTENIENDO 109.1 Kge Sb l:IC SOLUCION 
(8 " t:VAPORACJON) �890 LTS. 

PRECIPITADO DE Sb COMO Sb20}
}27.5 Xge Sb. 

4�(9 LTS SOl�CION H2so4 ,
DE 100 g/1

r--- 66.�" DEL Sb ENTRANTE

11-- -
1 DI�OUICIOH 1------- SOJ.l!CION EU:CTROLITICA 

( 1 !1!i EV HORACION) 46}1 LTS

SOLUCION SVENT (15 g/1) -----A DISOLUCIOII 
JLECTR:ODF.POSICION ---- (6" EVAPoRAClON)4}5} LTS. 1 65.3 Kga Sb 

Lsb CATODICO 262.2 Kga. CON o.�" Ae -----1

1(1% Sb (?.�.2 iga}----... A roNOICIOI( 

FlJSIOM REDUCTORA 

--1 ... ____ ,, 2�.o "h" Sb CON., " Aa --- AL HERCADO 
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C) CUADRO DE RESULTADO DE PRUEBAS .-

CUADRO DE DATOS Y RESULTADOS OBTENIDOS EN LAS PRUEBAS

PARA LA OBTENCI0N DE ANTil·10NI0 ELECTR0LITIC0 

Nº de Test 

Condiciones 

NaF (g/1) 100 

H ... SO .. (rr/1) 100 
,:: ¿,¡.. ..__8 . ., 

Sb2o3 (g/1) 150 

Exceso HF (%) 32 

Efic.Lixiv. (�) 88.6 

I 

.Anodos Pb-Sb (20%) 

Cátodos Cu 

D.o. (amp/pie2) 24 

Flujo (ml/min .• ) 16 

Temperatura (ºe) 40 

Voltaje (volt) 3.1 

Nº de celdas en
funcionamiento 1 

Cola (lbs/T.C.) 7 

Thioúrea (lbs/T.0.)-

Tiempo de operac • .  65h06' 

Oorrosi6n an6dica 
( %hora) .22 

Análisis de dep6-
sito Pb-Bi-As-Sb 

Celda Nº 1 .13 - .05 
18.0 - 67.6 

II III 

100 100 

100 100 

150 150 

30 30 

88.4 89.0 

Pb-Sb {20%) Pb-Ag(1%) 

Cu Cu 

12 12 

16 18 

40 Ambiente 

1 1 

2.1 2.1 

··7

46h21' 

·?

182h 

.13 .077 

.. 

.15 - .03 .41 - .04 
23.3 - 76. 2 15.0 - ?8.4 



Nº de Test

Celda Nº 2 

Celda N° 3 
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·I

Característica buena ad.her. 
del dep6sito arborecente 

Efic. de corr.� 91.56 

- Efic. de electro
deposici6n Sb (%) 61�5 

Kw-H/lb 1.00 

Kw-H/lb de Sb 
depositado 1.48 

II III 

---------- ----------

----------- ----------

buena adher. adherente 
buena a_par. 

65.2 ?1.1 

1.10 .89 

1.44 1.13 

.. 



·o N de Test 

Condiciones 

- ... NaF ,�g/1) -

B2so
4 

(g/1)

Sb2o3 (g/1)

Exceso BF (56) 

E�ic .I..ixi .., •• 

Anodos 

Cátodos 

n.o. (amp/pie2)

Flujo (ml/min) 

Temp. (ºc)

Voltaje (volt) 

Nº de celdas en
funcionamiento 

Cola (lbs/T.C.) 

-- 94 -

100 

100 

150· 

ne �
,_, ....

IV 

Grafito 

Cu 

12 

20 

:Ambiente 

1 

2.1 

Thioúrea(lbs/T.q.) .7 

Tiempo de operac. 84h18' 

Corrosi6n an6dica 
(% hora) .015 

Análisis del dep6 
sito Fb-Bi-As-Sb-

Celda Nº 1 .03 - .02 
1s.o - 7s.9 

: , Celda Nº 2 ------------

Celda N° 3 -----------

100 

100 

150 

30 

V 

OI'\ n-:z 
¿v • Í _..í 

Grafito 

CQ. 

24 

20 

Ambiente 

1 

2.5 

1.0 

58h15' 

.074 

.01 - .02 
-10.s- ?B.7

--------

----------

VI 

100 

100 

150 

10 

Acero inoxi 
dable. -

Cu 

12 

16-

Ambiente 

1.0 

11h45' 

---------

------------



·.

Nº de. Test 

Característica 
del dep6sito 

E.tic. de corr.� 

E.fíe. de electro 
deposici6n Sb(%)" 

Kw-H/lb. 

Kw-H/1b Sb 

depositado 

- 95 -

IV 

adherente 

91.24 

71.99 

1.05 

1.33 

V VI 

Regular Muy débil 

91.28 89.50 

68.1 --------

1.09 .77 

1.39 ____ ... ____ 



Condiciones 

NaF (g/1) 

- H
2

so4 (g/1)

Sb
2

o
3 

(g/1)

Exceso HF (%)

Efic.Lixiv.(%)

Anodos

Cátodos

D.C. (amp/pie2)

Flujo (ml/min) 

Temp. (ºe)

Voltaje (volt) 

Nº de celdas en
funcionan1iento 

Cola (lbs/T .e·.) 

Thioúrea (lbs/TO) 

Tiempo de operac. 

Corrosi6n an6dica 
(%/hora) 

An�lisis del dep6 
sito Pb-Bi�As-Sb-

Celda Nº 1

Celda Nº 2

Celda N° 3

- 96 _.:¡ 

VII 

100 

100 

150 

10 

ao.19 

Aluminio 

Cu 

12 

16 

Ambiente 

3.2 

1 

2.5: -· -_

1.0 

1h10' 

5.21 

---------

---------

----------

V!II 

100 

100 
' ._.-....:,

. .

150 

10 

62.79 

l?b Cu Tl 
97:"2 � r.-g 

Cu 

12 

20 

Ambiente 

3.2 

1 

-7.0

4.66

53h25'

.18? 

.15 -.01 
19.0-79.1 

---------

-------------

IX 

100 

100 
�--·

150 

10 

62.79 

Pb e1ect. 

Cu 

12 

20 

Ambiente 

3.0 

1 

6.6 

6.4 

48h51' 

.044 

.12 - .1 
16.1 - 78.0 

�----------

�----------



Nº de Test 

Característica 
del dep6sito 

E.tic�· de corr.� 

Efic. de electro 
deposici6n Sb(%J 

Kw-H/lb. 

Kw-H/lb Sh 
depositado 
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VII 

Muy débil 
. 

----------

----�------

----------

VIII IX 

D�bil Débil 

91.19 95.26 

72.13 ?4.30 

.93 .91 

1.19 1.16 



- 98 -
-e,· 

X 

Condiciones 

·-� Ne.F (g/1) 100 

100 

150 

/·f 

B2so4 (g/1)

Sb2�3 (g/1)

Exceso I:IF (%) 30 

· Efic.Lixiv. (%) 83.30 

Anodos Pb Bull6n 

Oltodos Cu 

n.o. (amp/pie2) 12 

Flujo (ml/min) 20 

Temperatura (ºC) Ambiente 

Voltaje (volt) 3.1 

Nº de celdas en 
funcionamiento 1 

Cola (lbs/T.C.) 12.23 

Thioúrea (lbs/TC) 6.16 

Tiempo de operac. 46h05' 
. . .  

Corrosi6n an6dica 
(�/hora) .007 

Análisis del dep6 
sito Pb-Bi-As-Sb-

Celda Nº 1 

Celda Nº 2 

Celda N° 
3

.12 - .1 
15.4 - 80.9 

--...--------

-----------

XI 

100 

100 

150 

30 

83.30 

Pb Bullón 

Cu 

18 

20 

Ambiente 

. 1 

2.9 

2.0 

51h30' 

.012 

XII 

100 

100 

150 

30 

85.0 

Pb Bul16n 

cu 

12.25 

20 

Ambiente 

1 

2 

1 

8?h12 ' 

.02 

·ºª - .05 .04 - .1 
14.0 - 81.9 20.4 - 79.0 

·------------ ----------

----------- -�--------



n
º de Test 

Característica 
del dep6sito 

. · {

corr.� E.tic�-· de 

Efic. de electro 
deposici6n Sb (J) 

Kw�H/lb 

Kw-H/lb Sb 
deposita.a.o 

.- 99 -

X XI 

D�bil Regular 

90.09 90.0 

74.85 7";).? 

.9 1.08 

1.1-1 1.32 

XII 

Regular· 

88 

70.4 

--------�-

-----------



Nº de Test 

Condiciones 

NaF. tg/1) 

H2so
4 

(g/1) ·

Sb
2

o3 (g/1)

Exceso Et]'(%) 

Efie. T..dxiv.,. (%) 

Anodos 

Cátodos 

D.C. (amp/pie2)

Flujo (ml/min) 

Temperatura 

Voltaje(volt.) 

· Nº de celdas en
funcionamiento

Cola (lbs/T.C.)

Thioúrea (lbs/TC)

Tiempo de operac.

Corrosi6n an6dica
(%/hora)

An!lisis del dep6
sito Pb-Bi-As-Sb-

- 100 -

XIII 

100. 

100 

150. 

30 

83.,.27 

Pb Bull6n 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

3.2 (prom) 

3 

3 

(orzan) 2 

24h30' 

.02 

Celda Ñº 1 .04 - .1 
21.2- 79.1 

Celda Nº 2 .04 - .1 
20.3- 79.9 

Celda Nº 3 .04 - .09 
19.6- 81.1 

XIV 

100 

100 

150 

30 

87�95 

Malla de 
Ti-pt-Ag 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

3.3 

1 

1 

.6 

36h05' 

.22

XV 

100 

100 

150 

30 

Pb Bull6n 
+6 % Sb

Cu 

10 

20 

Ambiente 

• 

1 

-

48h41' 

.067 

.06 - .12 .20 - .13 
-23�1 - 73.0 18.6- 71.7 

' 
----------- ----------

----------- -----�---� 



kº de. Test 

Característica 
-:,, · del �-;ep6si to

Efic. de corr.% 

._ 101 -

XIII. 

adherente 
arborecen te 

88.21 

Efic. de electro 
deposici6n Sb (J) 70.57 

Kw-H/lb · 1.02 
.... .. .. ,... ... .. 
.!\.'tl-n/ .J.!.) OÜ 

depositado 1.28 
1 

XIV 

adherente 
buena apar. 

93.42 

68.1 

.92 

1.26 

XV 

adherente 
arborecente 

65.50 

.89 

1.24 



Kº · de Test

Condiciones 

NaF (g/1) 

H2so
4 

(g/1) 

Sb2o
3 

(g/1) 

Exceso�(%) 

E.fic.Lixiv.(96) 

Anodos 

c&todos 

n.o. (amp/pie2)

Flujo (ml/min) 

Temperatura 

Voltaje(volt) 

Nº de celdas en
funcionamiento.·. 

Cola (lbs/T.O.) 

Thiourea (lbs/TO) 

Tiempo de operac. 

Oorrosi6n an6dica 
(�/hora) 

An&lisis del depó
sito Pb-Bi-As-Sb 

- 102 -

XVI 

100 

100 

150 

30 

88.6? 

1° celda Pb
bu116n pasi 
vado. 

-

2da celda Pb 
bull6n con 
diafragma. 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

2 

.2 

89h20' 
83h05' 

.015 

.018 

XVII 

100 

100 

150 

30 

88.59 

XVIII 

100 

100,·' 

150 

30 

91.6 

Pb bu116n con Pb bullón con 
diafragma. diat:ragma. 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

3.4 
3.4 

2 

- .

.2 

88h00 1

83h45' 

.036 

.040 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

2 

.05 

85h15' 
82h00' 

.031 

.018 



N
º de Test 

Celda Nº 1 

Celda Nº 2 

Celda Nº 3 

Característica 
del dep6sito 

Efi�. 
' 

d. Aa ,.,,,_ .... ..,. 
--"'-' ._. ---- .,-

Efic. de electro 
deposici6n Sb (%) 

Kw-H/].b 

Kw-H/lb Sb 
depositado 

XVI 

.13 .04 
15.0 62.1 

.71 .05 
18.7 68.7 

-----------

Bueno 

.., ()/L. h.f'\ 
·- . - ·-

111.71 
f 
' 

65.0 ( ) 
76.6 

.72 () 

.67 

1.16 () 
.98 

' 
, 

- XVII ·

.02 - ·.49 
23.1-_60.6

.02 - -.45 
20.1- 60.1 

----------

Bueno 

11? . .'!1 
116.53 

No funcion6 correctamente el rectificador. 

XVIII 

.04 - .15 
26.4- 55.1 

.11 - .'lo
20.1- 57.2'·. 

----------

Muy bueno 

,inc.. " 
¡...,;...,;--

108.2 



Nº de Test 

Condiciones 

NaF (g/1) 

104 -

XIX 

100 

100 

150 

30 

90.0 

75 

75 

125 

30 

XX XXI 

50 

100''' 

150 

30 

H2so4 (g/1)

Sb2o3 (g/1)

Exceso ijF (%) 

E.f'ic. Lixiv. (%) 

Anodos 1° y 2° cel- Pb-Te(.40%) Pb bull6n con 
dg: Pb bul16n diafragma. 

Cátodos 

n.c. (amp/pie2 )

Flujo (ml/min)

Temperatura

Voltaje (volt)

Nº de celdas en 
funcionamiento·., 

3 celda:Pb bu 
ll6n con dia--
fragma. 

cu 

10 

20 

Ambiente 

3.15 
:;.21 
3.43 

3 

Cola (lb/T.C.) -

Thioúrea (lb/TC) .05 

Tiempo de operac. 62h20' 
57h45' 
54h30' 

Corrosi6n an6dica .017 
(%/hora) .023 

.012 

An�lisis del dep6 
sito Pb-Bi-As-Sb-

Cu 

10' 

20 

Ambiente 

3 

.05 

86h25' 
?9h20' 
66h25' 

.025 

.017 

.022 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

2 

.05 

28h40' 

.044 

.o:;6 



Nº de Test 

Celda Nº 1 

Celda Nº 2 

Celda� 3 

Característica 
del dep6sito 

Efic. de ccrr. »

Ef'ic. de electro 
deposici6n Sb (J) 

Kw-H/lb 

Kw-H/lb Sb 
depositado 

- 105 -

XIX 

.05 - .10
24.4 - 64.1 

• 03 - .10
· 26.5 - 61.0

. - .03 - .12

Muy bueno 

C.ii. ¡:;:;. 
,/ ' .,.,,_.,, 

96.43 

61.2 
58.8 
57.9 

1.00 
.98 
.89 

1.55 
1.61 
1.52 

XX 

.07 - .10
25.4 - 62.4 

.04 - .10
25.1 - 61.9

.03 - .12

Bueno 

5,-, c.,-. '-'• ,...,,,
89.68 

50.48 
55.51 
58.47 

1.03 
.98 
.95 

1.61 
1.59 
1.38 

El rectificador no trabaj6 en forma correcta. 

XXI 

.05 - .15 
.30.2- 48.3 

• 04 - .15 ..
34.3- 44.0

----------

Malo 
-- --

00 • :;)\.,' 

85.00 

42.6 
37.6 

1.08 
.65 

2.22 
1.47 



Nº de Test 

Condiciones 

· NaF (g/1)

H
2

so
4 

(g/1) 

Sb2o3 (g/1)

Exceso HF (%) 

E.tic. de Lixi V. ·�

Anodos 

Cátodos 

D.C. (amp/pie2)

Flujo (ml/min) 

Temperatura 

Voltaje (volt) 

Nº de celdas en 
funcionamiento 

Cola (lbs/T.C.) 

Thioúrea (lbs/�C) 

Tiempo de operac. 

Corrosi6n an6dica 
(�/hora) 

Análisis del dep6 
sito Pb-Bi-As-Sb-

Celda Nº 1 

Celda Nº 
2

- 106 -

XXII 

?5 

100 

150 

30 

88.35 

XXIII 

75 

100 

150 

30 

89.02 

Pb bull6n con Pb bull6n 
dia.tr. con dia.tr. 

Cu Cu 

10 10 

20 20 

Ambiente Ambiente 

3.4 3.3 
3.4 

1 2 

-

.05 .05 

71h50' 58h0O' 
63h50' 

.032 .028 
.016 

• 03 - .15 • .03 - .16
.70 - 94.5 .3 - 96.5

----------- .04 - .13
.3 - 98.5

XXIV 

75 

100 

150 

30 

90.0 

Pb bull6n con 
dia.tr. 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

3.3 
3.5 

2 

-

.05 

59h46' 
61h20' 

.019 

.02 

.01 - .03
1.1 - 9?.4

.01 - .03
1.3 - 9?.4



Nº de Test 

Celda N° 3 

Característica 
del fep6sito 

Ef'ic. de corr. % 

· -· 107 -

XXII 

-------------

_Muy.bueno 

108�52 

Efic. de electro -102.7
deposic�6n Sb (%) 

Kw-H/lb 

Kw-H/lb Sb 
Depositado 

�?5 

.so 

XXIII XXIV 

----------- ------------

Muy bueno Muy bueno 

94.55 98.1 
96.43 94.3 

91.00 95.4 
95.00 91.8 

1 ... 00 .. ?1 
.99 .75 

1.04 .75 
1.00 .79 

El rectificador no trabaj6 en forma correcta. 



Nº-de Test 

Condiciones 

NaF_ (g/l.)

H2so4 (g/l.)

Sb2o3 (g/1)

Exceso HF (%) 

Anodos 

Cátodos 

D.C. (amp/pie2)"

Flujo (ml/min)

Temperatura

Voltaje (volt)

Nº de celdas 

Cola (lbs/T.C.) 

Thioúrea (lbs/TC) 

Tiempo de operae. 

Corrosi6n an6dica 
(�/hora) 

Análisis de dep6-
sito Pb-Bi-As-Sb 

Celda Nº 1 

Celda Nº 2 

Celda Nº 3 

- 108-

XXV 

?5 

100 

150 

30 
.. 

90.0 

Pb Bull6n con 
C..J.a.J:. ragma. 

Cu 

10 

20 

Ambiente 

---

65h20' 
59h52' 

.013 

.017 

.01 - .02 
1.3 - 97.4

.01 - .02 
1.1 - 97.4 



Nº de Test 

Característica 
deldep6sito 

Efic� de corr. � 

Efic. de electro 
deposici6n Sb (%) 

Kw-H/lb 

Kw-H/lb Sb 
depositado 

- 109 -

XXV 

Muy buena 

96.50 
95.42 

93.80 
92.90 

.72 

.?6 

.77 
·ªº
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IV.- RECOMENDACIONES Y CONCLUSIONES�-

1:;- Es importante mencionar que el m�rito de este trabajo 

es e; usar un material recirculante que ocasiona malestar 
  

en iás operaciones; as! como tambien poluci6n ambiental e�· 

la Planta de Residuos An6dicos. Partiendo de este material · .. 

se ha logrado obtener un antimonio de alta pureza que en

la actualidad no se hace en el país.

2 .- Adem&s este trabajo se ha realizado en un periodo de

10 mJses, faltando reajustar algunas condiciones para po

der patentar este proceso a la brevedad posible.

3 •.. - De este estudio se· ha podido optimizar las condicio

nes de lixiviaci6n : _ Sb2o3_, 150 g/1; H2so4, 100 g/1; NaF,

75 g/1; % de exceso· HF, 30%; agitaci6n mecánica; tiempo de 

cuatro horas y temperatura ambiente. 

4 .- En la etapa de purificaci6n, con el uso de 4 g/1 de 

sulfuro de sodio, se ha ·1ogrado bajar el·contenido de bi� 

muto de menos de 30 mg/1; incrementándose �ste de acuerdo 

al número de reusadas de la soluci6n de precipitaci6n. 

Las condiciones en la etapa de purificaci6n son como sigue: 

4 g/1 6 más de sulfuro de sodio, de acuerdo al número de 

reusadas; agitaci6n mecánica; tiempo de 2 horas y temper� 

tura ambiente. 

5 .- En la etapa de precipitaci6n ·se ha logrado optimizar 

el porcentaje de precipitaci6µ de Sb
2

o3, agregando carbo

nato de sodio a la soluci6n purificada, hasta obtener un 
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_pH 3.8 en la primera precipitaci6n y pH 3.2 cuando se re

circula la solución. 

En esta-etapa de precipitación, las condiciones 6ptimas 
. 

. . 

fueron : carbonato de sodio hasta alcanzar el pH de 3.s, 

variando la cantidad de este reactivo de acuerdo al núme

ro de reusadas de esta solución; agitaci6n mecánica; tiem 

po de 2 horas y.temperatura �biente. 

6 .- En la etapa de disoluci6n las condiciones 6ptimas ob 

tenidas fueron : 100 g/1 H2�o4 como soluci6n de disoluci6n,

us!ndose un volúmen que asegure una.eoncentraci6n de ?O 

g/1 de Sb; agitaci6n mecánica; tiempo de 1 hora y tempera 
-

tura ambiente. 

? .- Finalmente con una fusi6n reductor� a 700°c y 5� de 

antracita fina, aseguramos un antimonio metálico de 99.6% 

de pureza. 

8 .- Es importante mencionar la gran diferencia entre los 

dos métodos mencionados en la tésis. Mientras que en el m! 

todo propuesto-. se tiene una p�rdida del 40% de antimonio 

al momento de fundir, obedeciendo esto más que todo por el 

hecho de tenerse un depósito cat6dico con alto contenido 

de arsénico ( 15 a 20%), y a mayor contenido de arsénico 

en el metal, se obtiene mayor pérdida de antimonio al mo

mento de fundir. En cambio en el segundo método se tiene 

solamente una pérdida del 10% de antimonio; siendo lo más 

importante de este método la obtenci6n de un antimonio me 
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tálico con 0.3� de arsénico. 

Desde luego que la pérdida.de antimonio en el horno es r� 

cup_erada· tanto en la escoria así como tambien en los recu 

peradores de polvos. 

9 .- Se ha logrado trabajar con un ánodo que es relativa

mente barato (plomo bull6n), el cual protegido con diafra� 

mas de tela Dynel ?OOB asegura una buena operaci6n electro -

lítica . 

10.- Los cátodos de cobre a lo largo de las 25 pruebas re!! 

lizadas han tenido un excelente comportamiento en el pro

ceso de la electrodeposici6n. 

11.- El stripping 6 deslaminado del dep6sito cat6dico, lu!_ 

go de terminada la electrodeposici6n fu& realizada en for

ma sencilla, sin haberse usado sustancia 6 soluci6n alguna 

que recubra el cátodo. 

12.- En esta tésis se ha determinado que no es necesario 

el uso de cola como reactivo de adici6n, para obtener un 

buen dep6sito;.·- Es suficiente usar 0.05 lb/TO de thio-6rea 

para conseguir este fin. 

13.- Es conveniente el uso de material plástico 6 plaxi

glass (a nivel de laboratorio) por ser el ácido fluorhÍd.ri 

co altamente corrosivo. 

14.- De los resul.tados obtenidos en esta tésis podemos ia 

formar que todavía sigue en estudio el reuso de la solu -

ci6n de precipitaci6n (arsénico y sodio) • 
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· 15.- Esta t�sis ha sido encaminada a demostrar que es fa�

t�ble producir-un antimonio metálico de alta pureza, par

tiendo de los polvos de fundici6n •
.•

!"'(

16.-' ·Finalmente quiero mencionar que en esta t,sis solame�:

te se ha t.enido · en cuenta el aspecto de investigaci6n; no

· así lo econ6mico. ·



QUINTA . PARTE 
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