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Sledovanie vplyvu niektorych parametrov
na stupen luhovania antimoénu zo stibnitu

Emilia Sminéakova ' a Dagmar Remeteiova *

Investigation of the effect of some parameters on the degree
of leaching antimony from stibnite
The paper presents results of experiments of agitation leaching of antimony from stibnite in
alkaline solutions of Na,S +NaOH. The influence of different solution solutions ratio of the
reacting phases and of different rate of stirring on the degree of leaching of antimony was
investigated.
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Uvod

Clanok sa zaobera sledovanim vplyvu vybranych parametrov na stupef lihovania antiménu
zo stibnitu Sb,S3 v alkalickom prostredi Na,S + NaOH, kde sulfid sodny reaguje so sulfidom antimo-
nitym za vzniku rozpustnej tiosoli: 3Na,S + Sb,S; = 2Na3;SbS; (Habashi, 1970; Balaz, 1992). Nakolko
metdda rotujuceho disku (Smincakova, 1997) nedovoluje sledovat vplyv pomeru tuhej a kvapalne;j
fazy, bolo luhovanie stibnitu uskutonené metddou agitatného luhovania. Okrem tohoto parametra bol
sledovany aj vplyv zloZenia lUhovacieho roztoku a vplyv rychlosti ota¢ania miedadla. Pri pouziti tejto
metddy bolo mozZné stanovit aj mnoZstvo niektorych sprievodnych prvkov, nachadzajucich sa
vo vzorke v niz8om percentualnom zastupeni, ktoré presli do luhovacieho roztoku. Tieto prvky z malej
plosky tablety, umiestnenej v rotujucom disku, prechadzaju do roztoku v takych nizkych koncentra-
ciach, ktoré sa nedaju stanovit metédou atémovej absorbénej spektrometrie. V &lanku su uvedené
pre niektoré pripady aj stupne lUhovania Zeleza a ortute.

Experimentalna €ast’

Pre Studium kinetiky rozpustania bola pouzita vzorka stibnitu Sb,S; z lokality Pezinok s nasle-
dovnym zlozenim: 49,35 % Sb; 19,15 % S; 17,5 % SiOy; 5,43 % Zn; 1,81 % Ca; 0,84 % Fe; 0,65 %
Al; 0,115 % Cu; 0,015 % Hg a 0,0018 % Ni.

Vzorka bola spracovana drvenim a mletim. Naslednym sitovanim bola rozdelena na dve frak-
cie zfn. Na experimenty bola vyuzita frakcia so Specifickym povrchom 0,4287 ng'1. Na ur€enie
velkosti Specifického povrchu bola pouzitd metéda BET na pristroji typu Geminy 2360. Luhovanie
prebiehalo v alkalickom prostredi. Luhovacim médiom boli roztoky NaOH a Na,S, kde sulfid sodny bol
ucinnou zloZkou rozpustania stibnitu a hydroxid sodny bol pridany kvéli udrzaniu zasaditého pH.
Koncentracie pouzitych Iuhovacich roztokov su uvedené v tab.1. Boli volené tak, aby sa hmotnostné
percenta obidvoch zloziek sa rovnali.

Tab.1. ZloZenie luhovacich roztokov.

Na,S NaOH Na,S NaOH
[%] [%] [ mol.dm™] [ mol.dm™ ]
0,25 0,25 0,03198 0,0625
0,50 0,50 0,06395 0,1250
1,00 1,00 0,12790 0,2500
1,50 1,50 0,19185 0,3750
2,00 2,00 0,25580 0,5000
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Na udrzanie zvolenej teploty luhovacich roztokov bol pouzity vodny termostat. Do skleneného
reaktora, umiestneného v termostate s Iuhovacim roztokom, bola vsypana vzorka stibnitu navazena
na analytickych vahach. MieSanie roztoku bolo zabezpelené sklenenym lopatkovym mieSadlom,
pricom jeho rychlost ota€ania bola udrziavana na potrebnej konstantnej hodnote kontrolnym otacko-
merom. Po skonéeni luhovania bola reakéna zmes prefiltrovana do odmernej banky o objeme 200 ml.
Filtracny kola¢ bol dbékladne premyty destilovanou vodou a ziskany filtrat bol doplneny po znacku.
Na stanovenie mnozstva Zeleza a antimoénu, ktoré preslo do luhovacieho roztoku, bola pouzita metéda
atdmovej absorbCnej spektrometrie s plamefiovou atomizaciou na pristroji firmy VARIAN, model
Spectr AA-20 Plus. Obsah ortuti vo vyluhoch bol stanoveny metdédou generovania studenych par
na jednoucelovom automatickom spektrometri TMA 254, pracujucom na principe atdbmovej absorb&ne;j
spektrometrie, s hranicou dékazu 0,0005 mg.dm™ (Krakovska, 1986).

Vysledky a diskusia

Studium kinetiky rozpustania stibnitu v alkalickom prostredi metédou agitaéného IGhovania
bolo zamerané na sledovanie vplyvu nasledujucich parametrov:
e pomeru tuhej a kvapalnej fazy,
e koncentracie luhovacieho roztoku,
¢ rychlosti ota¢ania miesSadla.

Vplyv pomeru tuhej a kvapalnej fazy

Pri réznych pomeroch tuhej a kvapalnej fazy s: | = g : ml, bolo stanovené mnozstvo
rozpusteného antiménu, zeleza a zinku a vypocitany stupen lihovania o podla vzorca (1). Vysledky
sU zaznamenaneé v tab.2.

A Mpye

Mone

kde
A my,e je mnozstvo sledovaného prvku [ g ], preSlého do roztoku v ¢aset [s],
Mope j© Mnozstvo sledovaného prvku [g], vo vzorke v aset=0 [s].

Tab.2. Vysledky zistovania vplyvu pomeru tuhej a kvapalnej fazy na stupne luhovania Sb a Fe.

Pomer Stupen luhovania
s:l
[ g: ml ] Olsh OlFe
1: 50 0,7473 0,0039
1:100 0,9017 0,0076
1:200 0,9015 0,0123
1:400 0,8961 0,0167

Experimenty boli uskutoénené pri zachovani nasledovnych konstantnych podmienok:

doba luhovania - 20 minut,

zloZenie lthovacieho roztoku - 0,1279 mol.dm™ Na,S (1%) a 0,25 mol.dm™ NaOH ( 1%),
teplota luhovacieho roztoku - 296 K,

rychlost otadania miesadla - 10 s™.

Porovnanim jednotlivych stupfiov Iuhovania antiménu vypoditanych pri danych pomeroch s: |,
je mozné konstatovat, Ze maximalny stupefi luhovania bol dosiahnuty pri pomere s : | = 1 : 100.
Dalsim znizovanim tohto pomeru uz nedochadza k zvy$eniu o. Pre stupefi lihovania Zeleza plati, ze
jeho hodnota s klesajicim pomerom s : | mierne vzrasta.

Vplyv zlozenia lahovacieho roztoku

Zavislost stupnia luhovania antiménu na koncentracii Na,S v IGhovacom roztoku je uvedena
na obr.1.Této zavislost bola zistena pri nasledujucich konstantnych podmienkach:
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e doba luhovania - 10 minut,

o teplota luhovacieho roztoku - 296 K,

e rychlost ota¢ania mieSadla - 10 s'1,
e pomers:|l=1:100.

Zo zavislosti (obr.1) vyplyva, Ze stupefi lUhovania antiménu vzrasta priblizne linearne az

po zloZenie luhovacieho roztoku s koncentraciou Na,S 0,1279 mol.dm™.
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Obr.1.  Zavislost stupria ltihovania na zloZeni Iuhovacieho Obr.2.  Zavislost stupria Iluhovania antiménu na rychlosti

roztoku. otacania mieSadla. 1- 295 K, 2- 323 K.

Vplyv rychlosti ota€ania miesadla

Pri zvolenych rychlostiach otad€ania mie8adla boli zachované nasledovné kon&tantné
podmienky:
e doba luhovania - 5 minut,
e teplota luhovacieho roztoku - 295 K a 323 K,
e pomers:|I=1:100,
e zloZenie lthovacieho roztoku - 0,1279 mol.dm™ Na,S a 0,25 mol.dm™ NaOH.

Vysledky ziskané pri luhovani antiménu su zaznamenané na obr.2. Obidve zavislosti, odpove-
dajuce teplotam 295 K a 323 K vykazuju podobny priebeh. Z obrazka je vidiet, Ze v rozsahu rychlosti
otagania mie$adla od 0 po 7,33 s™ vzrasta stupefi lihovania antiménu a to naznaduje, Ze limitujicim
krokom rozpustania stibnitu je vonkaj$ia difuzia cez vrstvu Iuhovacieho roztoku, ktora obaluje vzorku.
Pri rychlostiach ota€ania mieSadla 7,33 s" a 10 s su stupne Ithovania antiménu priblizne rovnaké,
a preto boli pokusy uskuto€riované pri rychlosti otaCania mieSadla 10 s”, &m bol zabezpedeny

dostatoCny privod luhovacieho roztoku na povrch vzorky stibnitu.
Stupne luhovania, ziskané pre ortut a zelezo, su porovnané so stupfiom lihovania antiménu

v tabulke 3.
Tab.3. Vplyv rychlosti otéaCania miesadla na aug are @ ass,
QOlHg QFe Qspb

Rychl. ot.

miesadla Teplota lahovania
(s") [K]

295 323 295 323 295 323

4,33 0,0222 0,0278 0,0062 0,0095 0,5610 0,7440
6,08 0,0224 0,0243 0,0092 0,0159 0,6650 0,8040
7,33 0,0276 0,0271 0,0069 0,0119 0,7130 0,9010
10,00 0,0268 0,0258 0,0069 0,0102 0,7210 0,9090
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Pri rychlosti ota¢ania mieSadla, ktora bola zvolena ako optimalna vzhladom na stupef luhova-
nia antimoénu, vytaznost sledovanych sprievodnych prvkov klesa, ¢o je vyhodné z hfadiska zvySenia
selektivity prechodu antiménu do Iuhovacieho roztoku.

Zaver

Na zaklade ziskanych vysledkov pri sledovani vplyvu uvedenych parametrov na stupen
luhova-nia antiménu zo stibnitu do alkalického luhovacieho roztoku metdédou agitatného Iuhovania je
mozné napisat nasledujuce optimalne podmienky:

e pomer tuhej a kvapalnejfazy s:1=1:100,
e zlozenie luhovacieho roztoku 0,1279 mol.dm™ Na,S a 0,25 mol.dm™ NaOH,
e rychlost ota¢ania mieSadla 10 s,

V dalSej etape Studia agitacného Iuhovania stibnitu v alkalickom prostredi je potrebné rozsirit
ziskané poznatky o sledovanie vplyvu teploty na stupen luhovania, najdenie vhodnej modelovej
kinetickej rovnice a urCenie aktiva*cnej energie prebiehajiceho procesu.
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