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PROCESO DE LIXIVIACION ATMOSFERICA PARA LA
RECUPERACION DE NfQUEL Y COBALTO DE MENAS DE

LIMONITA Y SAPROLITA

- CED DE I

La presente invencién se relaciona con un proceso hidrometalirgico
para recuperar niquel y cobalto de menas de laterita niquelifera y, en
particular, con la lixiviacién atmosférica de menas de limonita y saprolita con
un 4cido mineral para disolver el niquel y el cobalto, en Ia que el hiemro se
desecha como jarosita.

Las reservas conocidas de niquel y cobalto en menas de O6xido
niqueliferas, por ejemplo, 1as denominadas lateritas que comprenden mena de
limonita y saprolita, son mucho més grandes que las correspondientes reservas
en menas de sulfuro. Sin embargo, una importante desventaja cuando se
procesan menas de laterita es la incapacidad de beneficiar estas menas
mediante técnicas convencionales.

Un nimero de nuevos procesos hidrometalirgicos se estd desarrollando
para la extraccién de niquel y cobalto a partir de menas de laterita niquelifera.
Muchos de estos procesos requicren la disolucién de los metales valiosos con
dcido sulfirico a alta temperatura (245°270°C) y presion (525-785 psig),
seguida por separacién sélido-liquido y neutralizacion del 4cido libre residual
presente a temperatura ambiente. Este es el “Mor Bay Process” (Proceso de Ia
Bahia de Mos) bésico, descrito por JR. Boldt y P.E. Quencau en “The
Winning of Nickel” (La Obtencién de Niquel), Methuen, Londres, 1967. En
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este proceso, la mena niquelifera se convierte primero en una pasta aguada con
un contenido de sélidos de alrededor del 40% antes de 1a lixiviacién a alta
temperatura y presion, Durante la lixiviacién a presién ia mayoria de los
metales se disuelven y el hierro y el aluminio se desechan mediante hidrélisis
en hematita y alunita, respectivamente. Luego de la lixiv.iacién, la pasta
aguada se enfria y se lava mediante decantacion a contracomriente y los sélidos
se dirigen al tratamiento de desechos de mineral valioso. El dcido sobrante se
neutraliza y el hierro y aluminio residuales se precipitan en forma de
hidréxidos con la adicion de lodo de coral. Posteriormente se recuperan
nique! y cobalto mediante precipitacién de sulfuro.

Se han ideado algunas variaciones del método de lixiviado con écido a
alta presion (HPAL) con el objeto de mejorar el proceso y los aspectos
econdmicos. Por ejemplo, la Patente de los Estados Unidos 4,044,096
proporciona pautas para optimizar la lixiviacién con 4dcido a alta presién de
menas lateriticas niqueliferas mediante una combinacién de pasos
operacionales pam mejorar la econonia y la eficiencia de la lixiviacion. Los
pasos incluyen escalpar mena de laterita para retirar la fraccién gruesa (alto
magnesio) y, de ese modo, reducir el consumo de 4cido.

El proceso HPAL es sumamente manejable para menas de alto hierro
que contienen 40% en peso de hierro o més. Las menas lateriticas con un
contenido de hierro inferior al 40% en peso contienen por lo general una
mayor cantidad de magnesio que consume icido y, por lo tanto, no son
econdmicamente apropiadas para lixiviacién directa a alta presién. La Patente
de los Estados Unidos 3,804,613 ensefia un método de lixiviacién con dcido a
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alta presion de mena de saprolita con cocientes dcido/mena relativamente
bajos, mediante el acondicionamiento previo de [a saprolita con licor de
lixiviado del paso de lixiviacién a alta presién. No se menciona la lixiviacién
concurrente de limonita.

La Patente de los Estados Unidos 3,991,159 ensefia el empleo de mena
de saprolita para neutralizar el dcido resultante de la lixiviacién con écido a
alta presién de mena de limonita. La lixiviacién de la fraccion de saprolita se
lleva a’ cabo a alta temperatura (150°-250°C) y presion para un desecho
efectivo de hierro y aluminio, pero con extraccién de nique! relativamente baja
de la mena de saprolita. En otro proceso, la Patente de los Estados Unidos
4,097,575 ensefia una mena de saprolita que se tuesta a 500°750°C bajo
condiciones de oxidacion para aumentar su capacidad de neutralizacién antes
de la neutralizacion de los licores HPAL. Este proceso se ve afectado por el
alto costo de capital necesario para las plantas de torrefaccién.

Aunque los métodos HPAL del arte previo obtienen una elevada
extraccién de niquel y cobalto, requieren el empleo de equipo costoso y
complejos materiales de construccién para resistir el uso de dcido concentrado
a las altas temperaturas (200°-300°C) que se necesitan. Més ain, parte del
hierro y aluminio desechados se encuentran en Ia forma de hidroxidos, que
son dificiles de tratar. Se han propuesto algunas alternativas al proceso HPAL
para recobrar niquel y cobalto a partir de mena de laterita.

Por ejemplo, la Patente de los Estados Unidos 4,062,924 describe un
método para lixiviar menas de limonita en medios #cidos con temperaturas
hasta 110°C y en la presencia de gas de sulfuro de hidrégeno para precipitar
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niquel y cobalto disueltos. No obstante, la mayor parte del hierro disuelto se
reduce también al estado de oxidacién divalente, consumiendo cantidades muy
grandes del gas reductor adicional al alto consumo de 4cido. La Patente de los
Estados Unidos 4,065,542 ensefia un método similar. En este proceso, el
hierro ferroso producido por el método ya descrito se emplea para lixiviar
metales valiosos a partir de nédulos de mar manganiferos. La Patente de los
Estados Unidos 4,511,540 ilustra una fc;mla de recuperar niquel y cobaito de
menas ton upa matriz manganifera medianteflixiviacién con écido sulfiirico en
la presencia de gas de biéxido de sulfuro a temperaturas por debajo del punto
de ebullicién de 1a solucion lfquida. Ninguno de estos procesos inchiye el
tratamiento de 'mas saproliticas.

En el proceso de la Patente de los Estados Unidos 3,793,432, se
remueve mena de limonita con 4cido sulfirico con un pH por det;ajo de 1.5,
afiadiendo simultineamente agentes alcalinos de precipitacién de hierro. El
proceso se lleva a cabo a presiones atmosféricas, pero requiere tiempos de
lixiviacion superiores a 40 horas y, usualmente, desde 60 a 100 horas para una
. eficiente extraccién del niquel y precipitacion del hierro. En este proceso no
se hace ningin uso de la saprolita. La Patente de los Estados Unidos
4,410,498 ensefla un método para lixiviar mena de saprolita con 4cido
sulfirico a presion atmosférica, afiadiendo al mismo tiempo un ageute
reductor para mantener el potencial redox (reduccién/oxidacién) entre 400 y
600 mV. En ofro proceso, descrito en la Patente de los Estados Unidos
5,571,308, se remueven niquel y cobalto de mena de saprolita mediante el

contacto con un fcido  mineral a temperatura ambiente o en el rango de
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temperatura de 60°-80°C. El modo de lixiviacién puede realizarse por
lixiviacién de pila, cuba o agitacion.

Actualmente hemos encontrado un método eficiente y econdmico para
lixiviar menas de limonita y saprolita en un proceso Gnico a presién |
atmosférica, para obtener una disolucién de alto porcentaje de niquel y cobalto
y desechar hierro del licor de lixiviado como compuesto de jarosita al mismo
tiempo. El método evita los altos costos de capital asociados con autoclaves

complejos.

S E LA INVENCION

Es por taoto un objetivo de la presente invencién proveer un método
metalirgico para disolver significativamente niquel y cobalto de menas de
limonita y saprolita a temperaturas por debajo del punto de ebullicion a
presién atmosférica. Es otro objetivo de esta invencién proporcionar un
método para desechar hierro como jarosita de los licores cargados de laterita.
Este y otros objetivos se pondrin de manifiesto de manera més clara en la

siguiente revelacién y dibujos adjuntos.

REVE DE NDE L BUJO
FIG. 1 muestra .un diagrama esquemitico de flujo para la lixiviacién
atmosférica de mena de limonita con un dcido mineral y un agente reductor.
Posteriormente el hierro se desecha de la solucién de lixiviado como jarosita

insoluble, mediante 1a adicién de iories de metal alcalino o iones de amonio y
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la mena de saprolita se remueve con &cido producido por la formacién de
jarosita.

FIG. 2 es una variacion del diagrama de flujo de FIG. 1 en donde se
emplea agua de mar para reducir a pasta aguada menas de limonita y saprolita
antes de la lixiviacion atmosférica con écido sulfirico. La disolucion del
cobalto durante la lixiviacién de la limonita se intensifica con adiciones de gas
de bidxido de azufre. El sodio presente en el agua de mar se convierte en la
fuente principal de agente de precipitacién de hierro.

FIG. 3 ilustra ¢l efecto del potencial de oxidacién sobre la disolucién
del cobalto y la reduccion del hiexrro desde el estado de oxidacién trivalente al

de oxidacién divalente durante la lixiviacion atmosférica de la limonita.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencidn provee un proceso Unico para efectuar la
disolucién de niquel y cobalto de lateritas niqueliferas, a saber, menas de
limonita y saprolita. El término limonita hace referencia a la fraccién de alto
hierro (por lo menos 25% en peso Fe) y bajo magnesio con (0.5 a 6% en peso
Mg) contenida en menas de laterita niquelif;m. Andlogamente, el término
sapro.lita denota la fraccién de bajo hierro (5-20% en peso Fe) y alto magnesio
(por lo menos 8% en peso Mg) contenida en menas de laterita niquelifera.
Debe enfatizarse que estos rangos de composicién no son en ninguna forms
limitantes, sino que representan rangos empleados m4s ventajosamente en este

“
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Refiriéndonos ahora a la FIG. 1, primero se separan o clasifican 10 las
menas de limonita y saprolita. Por ejemplo, las menas pueden clasificarse
mediante reduccion a pasta aguada y cribado, o extraerse selectivamente para
finalizar con dos composiciones distintas de mena (limonita y saprolita) como
ya se. describi6. La mena de limonita se reduce primero a pasta aguada con
agua a una concentracién de sélidos entre alrededor de § y altededor de 35%
en peso y, méis ventajosamente, a un contenido de sélidos de cerca de 25% en
peso y: luego se pone en contacto con 4cido sulfirico (H2SO4) 20 a una
temperatura por debajo del punto de ebullicién de Ja pasta aguada a presiém
atmosférica, mientras se mantiene el potencial redox (reduccién/oxidacion)
por debajo de 1000 mV versus un electrodo de hidrégeno patrén (“SHE”) y,
més ventajosamente, por encima de 900 mV mediante la adicién de un agente
reductor para aumentar la disolucion del cobalto.

La pasta aguada se agita (por ejemplo, revolviendo) durante un periodo
de tiempo a la temperatura especificada para efectuar significativamente la
disolucién del niquel, el coba.lto y el hierro de la mena. Al final del primer
perodo de lixiviacién, se introduce un agente de precipitacion en la pasta
aguada 30 para precipitar todo el hierro. El agente de precipitacién se
selecciona del grupo conformado por iones de metal alcalino (Na o K), iones
de amonio y mezclas de los mismos. El hierro se precipita como jarosita. La
cantidad de agente de precipitacin es, como minimo, la cantidad
estequiométrica necesaria para precipitar todo el hierro. Opcionalmente,
puede reciclarse una porcién de la’ jarosita precipitada agregéindola con el

agente de precipitacién del hierro para actuar como semilia.
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Lapastaaguﬁdasemanﬁeneaunatempemtumporencimade%”Cy,
preferencialmente, en el punto de ebullicién para promover la precipitacion
del hierro en forma de jarosits, mediante lo cual el 4cido resultante se
neutraliza con adiciones de mena de saprolita para mantener la concentracién
de acido libre en el rango entre 5 y 15 gpl y disolver el magnesio y e! niquel
de la mena de saprolita. La reaccion de precipitacién de la jarosita puede
deséribime cOmo sigue:

" 1.5 Fex(SO)s + 0.5 MySOs + 6H,0 = MFes(SO2(OH)s + 3H;S04
en donde M es Na, Li, K 6 NH;. La pasta aguada puede tratarse entonces de
acuerdo con métodos convencionales 50 para recuperar el niquel y el cobalto
de la solucién agotada de hierro.

FIG. 2 muestra otra incorporacién de la presente invencién. En esta
incorporacidén, la limonita se reduce a pasta aguada en agua de mar en la fase
de separacion de la mena o luego de la extraccion selectiva 10 con una
densidad de sélidos de 20% en peso. El lodo de limonita se lixivia 20 a
presion atmosférica con una cantidad de écido'sulffn'ioo-para disolver la mayor
parte de todo el hierro, niquel, cobalto y magnesio presentes en la mena. Gas
de biéxido de azufre como agente reductor se inyecta en la pasta aguada
durante el curso de la lixiviacién de la limonita para mantener el potencial de
redox (reduccién/oxidacién) por debajo de 1000 mV y, més ventajosamente,
por encima de 900 mV para mtensificar la disolucién del cobalto minimizando
simultineamente la reduccion de hietro férrico en hierro ferroso. El contenido
de sodio en el.agua de mar se convierte en Ia principal fuente de agente de
precipitacién del hierro, requiriéndose Unicamente una pequefia cantidad de
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agente adicional de precipitacién en la precipitacién simultinea posterior de la
fase 30 de lixiviacion de la jarosita y la saprolita. La precipitacion de la
jarosita se promueve manteniendo Ja tempertarura en el punto de ebullicion, o
cerca ;ie €1, de la pasta aguada y reciclando los cristales de jarosita producidos
previam.ente en ¢l mismo modo para actuar como una superficie de semilla.
La pasta aguada puede tratarse entonces de acuerdo con métodos
convencionales 50 para recuperar el niquel y el cobalto.

Los siguientes ejemplos ilustran, pero no limitan, Ia presente invencion.
A menos que se indique lo contrario, todas las partes y porcentajes son en
peso. En todos los experimentos se empled el mismo aparato, el cual constaba
de un reactor de vidrio equipado con deflectores, motor agitador con regulador
de velocidad e impulsor marino, camisa calefactora y termostato, termémetro
y condensador. Se recogieron muestras con una jeringa de 10 cc segin
necesidades y el liquido se titulé luego de filtrarlo para determinar la
concentracion de dcido libre. Las muestras sélidas se devolvieron por lo
general al reactor. En la mayoria de los casos, se dispens6 gas de bi6xido de
azufre de un cilindro via una vélvula solenoide y una frita de vidrio dentro del
reactor. El potencial redox (reduccién/oxidacién) en la solucién se midi6 con
una sonda de platino versus un electrodo de referencia Ag/AgCl, pero todos

los valores reportados son versus el electrodo de hidrogeno patron.

Ejemplo 1
Este ejemplo ilustra la lixiviacién atmosférica de la mena de limonita

con #cido sulfirrico a presidn atmosférica. Una mezcla de mena de limonita,
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que tiene la composicién indicada en la Tabla 1, se redujo a pasta acuosa con
15% en peso de sdlidos en agua deionizada y se Hﬁﬁé con &cido sulfiirico
entre 90° y 95°C, mientras se agitaba a 800 rpm. Al comienzo de la
lixiviacidn, se registrd el potencial redox (reduccién/oxidacién) de la solucién
y se empled gas de biéxido de azufre para controlar el potencial en el valor
especificado.

Tabla 1 - Composicién Quimica de Ia Muestra de Mena de
Limonita (% en Peso).

Ni Fe Mg Co Al Cr Si Mn Zn

1.85 35.23 4.] 0.096 3.40 1.52 6.67 0.73 0.0%

Tabla 2 ~ Resultados de Is Lixiviacién Atmosférica de Mena de
Limonita.

Peso
Tiempo de (® |Pérdida Composicién del Residuo Disolucién
ID |Lixiviacibn| Eh | Mena | en Peso (%) (%)
Ensayo{ (horas) | (mV) |Inicial| (%)
Ni | Fe Co | Man| Ni | Co
i 3 1100 100 | 662 | 0.94 |1840( 340 |0.176] 1.26 | 83 | 37
2 3 90 | 292 685 (043 | 135448002 ) 004 ] 92 93

* No se empled bidxido de azufre.

Estos resultados muestran que la mena de limonita se lixivia
efectivamente con écido sulfiirico cerca del punto de ebullicién de la solucién
a presién atmosférica. La diferencia en la disolucién final de niquel entre el
ensayo 1 y el ensayo 2 obedece a la cantidad més pequefia de 4cido aftadido en
el ensayo 1 (1.05 g dcido/g mena) relativa al ensayo 2 (1.15 g écido/g mena).
Estos datos también ilustran el efecto del bidxido de azufre para mantener el
potencial redox (reduccién/oxidacién) por debajo de 1000 mV en la disolucién
de cobalto. En el ensayo 1, el pot.encial redox (reduccién/oxidacién) fue el

medido en la solucidn sin adicién de gas de bidxido de azufre y la disolucién
10
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final de cobalto fue del orden del 37%. En el ensayo 2, el potencial redox
(reduccién/oxidacién) se controlé en alrededor de 900 mV con adiciones de
bidxido de azufre, que resultaron en una disolucién de cobalto mejor que el
90%. Niimeros de disolucién de manganeso muy similares pueden calcularse |
a parﬁr de los datos en este ejemplo de acuerdo con la nocién de que el
cobalto se asocia principalmente con minerales (asbolita) de l;mnganeso av).
La reduccién de Mn(IV) a Mn(lI) es necesaria para disolver la asbolita en

forma eficiente.

Ejemplo 2

Este ejemplo ilustra la lixiviacion de mena de limonita seguida por
precipitacién simultdnea de jarosita y lixiviacién de saprolita, todas bajo
condiciones de presi6n atmosférica. Mena de limonita (286 g) se mezcld
primero con agua de mar sintética que contenfa 24.5 gpl NaCl y 4.7 gpl MgCl,
para formar una pasta aguada con 20% en peso de s6lidos. La pasta aguada se
lixivi6 posteriormente con .dcido sulfirico (cociente 4cido/mena de 1.2)
durante 3 horas a 95°C, agitando al mismo tiempo a 800 rpm. No se agregd
gas de bidxido de azufre en este emsayo y el potencial redox
(reduccién/oxidacion) medido fue del airededor de 1200 mV. Al final de la
lixiviacion de ‘Ia limonita, cuando la concentracién de dcido sulféirico libre era
del orden de 10 gpl, se afiadieron a la pasta aguada 40 g de s6lidos que
contenian jarosita (empleada como semilla) y 37 g de sulfato de sodio anhidro
(agente de precipitacion de sodio ‘de relleno). Los s6lidos que contenfan

jarosita se obtuvieron previamente en un ensayo similar y los conformaban
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cristales de natro-jarosita, asf como residuos de lixiviado de limonita y
saprolita. La concentracién de &cido sulfiirico libre en solucién se controld
entre 5 y 15 gpl con adiciones manuales de mena de saprolita seca.l La
composicin quimica media de la mena de limonita, mena de saprolita y
semilla de jarosita empleada en este ensayo se indican en la Tabla 3. Las

adiciones de saprolita continuaron hasta que la concentracién de dcido libre en

solucién se situd en alrededor de 5 gpl para un total de 235 g.

Tabla 3 ~ Composicién Qufmica de Ia Limonita, Saprolita y el
Residuo con Contenido de Jarosita que se empleé como Semilla (% en
Peso),

Muestra Ni Fe Mg Co Al Cr Si Mn Za

Limonita 185 1 3570 | 400 [0.091 { 332 | 1.53 | 655 [ 0.748 | 0.053
Saprolita 201 | 829 |1630]0.025 | 1.03 {0433 | 205 { 0.18t | 0.01
~Semilla 047 | 235 | 225 |[0.044 | 147 | 108 | 10.7 { 0322 | 0.02

Tabla 4 — Resultados de la Lixiviacién Atmosférica de Limonita
Seguida por Precipitacién Simultinea de Jarosita y Lixiviacién de
Saprolita.

Composicién del Residuo Final (% en Solucién Cargada
Peso) (1)
Peso Ni Fe Mg Co
. (8)
600 0.33 19.6 235 | 0.025 Ni Fe Na
Disclucién Total del Metal Después del 42 823 19.7
(% en Peso) Lixiviado de
Limonita
Ni Fe Mg Co Al Final del 6.7 0.25 73
OTnsayo
80 0.2 70 55

Los resultados de este ensayo, dados en la Tabla 4, muestran que
alrededor de 82 @e hierro estabé;n presentes en la solucién al final de la

lixiviacion de la limonita, confirmindo que la mena de limonita se lixivié
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eficientemente. Las concentraciones de hierro y de sodio decrecieron a
alrededor de 0.25 y 7.respecﬁvamente, al final del ensayo debido a la
precipitacién de natro-jarosita. El dcido liberado por la hidrélisis de hierro se
empled6 para disolver magnesio y niquel de mena de saprolita. En
consecuencia, la disolucién total de niquel y cobalto de las dos menas de
limonita y saprolita al final del ensayo fue de 80 y 55%, respectivamente. La
cantidad de sodio utilizada en el ensayo para precipitacién de la jarosita
correspondié a aproximadamente una razdn molar de 0.6 6 levemente menos
que dos veces la cantidad esquiométrica de sodio necesaria para una completa
precipitacién del hierro. Difraccion de rayos X realizada sobre el residuo final
confirmé la presencia de natro-jarosita. El tiempo total para la formacién de

jarosita es este ensayo fue del orden de 15 horas.

Ejemplo 3

Mena de limonita (284 g) se mezcld primero con agua de mar sintética
queocontcnla 24 .5(gpl \NaCI y4.7 | para formar una pasta aguada con
20% en peso de s(')l.idos. La pasta aguada se lixivié posteriormente con &cido
sulfirico (cociente dcido/mena de 1.2) durante 3 horas a 95°C, agitando al
mismo tiempo a 800 rpm. El potencial redox (reduccién/oxidacion) en la
solucién se controlé entre 900 y 830 mV con adiciones de gas de bi6éxido de
azufre. Al final de la lixiviaciéon de la limonita, cuando la concentracién de
écido sulfiirico libre era del orden de 1Q gpl, se afiadieron a la pasta aguada 40
g de sdlidos que contenfan jarosita (émpleados como semilla) y 5 g de cloruro
de sodio (agente de precipitacién de sodio de relleno). Los sélidos que

13
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contenfan jarosita se obtuvieron previamente en un ensayo similar y los
conformaban cristales de natro-jarosita, asi como residuos de lixiviado de
limonita y saprolita. La concentracién de 4cido sulfiirico libre en solucién se
controlé entre 5 y 15 @\\ adiciones manuales de mena de saprolita seca.
La composlclén qufmica media de la mena de limonita, mena de saprolita y
semilla de jarosita empleada en este ensayo se indican en la Tabla 3. Las
adiciones de saprolita continuaron hasta que la concentracién de écido libre en

solucidn se situd en alrededor de 5 gpl para un total de 236 g.

Tabla 5 — Resultados de la Lixiviacién Atmosférica de Limonita
Seguida por Precipitacién Simultinea de Jarosita y Lixiviacién de
Saprolita.

Compozslcién del Residuo Final (% Solucién Cargada
Peso) (g/N)
Peso Ni Fe Mg Co
()
545 | 032 | 207 | 2.7 | 0.005 Nl | Fe |[Fe™ | Na
Disolucién Total del Metal Despuésdel | 4.1 |823] - |114
(% en Peso) Lixiviado de
Limonita
Ni Fe Mg | Co Al Final del 65| 38| 33 |0.06
ensayo .
. X) L7 71 90

Estos resultados (ver Tabla 5) muestran que el hierro producido durante
la lixiviacién atmosférica de la mena de limonita se hidrolizé en Ia segunda
parie del ensayo, mediante lo cual el dcido producido de la hidrélisis se utilizd
para disolver nique! y magnesio de mena de saprolita. La disolucién total de
niquel y cobalto de las dos menas de limonita y saprolita fue del orden de 83 y
90%, respectivamente, con la elevada disolucion de cobalto en este ensayo

debida a la adicién de gas de biéxido de azufre durante la lixiviacitn de la

14



Vk{‘i

limonita. Las concentraciones de hierro y sodic disminuyeron a alrededor de
3.8 y 0.06 gpl, respectivamente, al final del ensayo debido a la precipitacion
de natro-jarosita. El hietro obtenido luego de la lixiviacién atmosférica de la
mena de limonita se precipit en este ensayo con aproximadamente la cantidad
estequiométrica del sodio necesaria para completar la precipitacion del hiemro.
La unica fuente de sodio en ¢l ensayo fue sal de cloruro de sodio y el tiempo
total para la precipitacién de la jarosita fue de 18 horas. Si bien una
concentracion relativamente alta de hierro permanecié en la solucion al final
del ensayo, la mayor parte de este hierro existia en el estado divalente, que no

puede precipitarse como jarosita.

Ejemplo 4 |

Mena de limonita (281 g) se mezclé primero con agua deionizada para
formar una pasta aguada con 20% en peso de sdlidos. La pasta aguada se
lixivi6 posteriormente con &cido sulfirico {(cociente &cido/mena de 1.2)
durante 3 horas a 95°C, agita;ndo al mismo tiempo a 800 rpm. EI potencial
redox (reduccién/oxidacion) en la solucién se control6 a 900 mV con
adiciones de gas de bioxido de azufre. Al final de la lixiviacién de la limonita, -
cuando la concentracién de &cido sulfiirico libre era del orden de l
afiadieron a la pasta aguada 40 g de s6lidos que contenian jarosita (empleada
como semilia) y 44 g de agente de precipitacion de sulfato de sodio. Los
sdlidos que contenfan jarosita se obtuvieron previamente en un ensayo similar
y los conformaban cristales de natro:jarosita, asi como residuos de lixiviacion

de limonita y saprolita. La concentracién de dcido sulfirico libre en solucion

15
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se controld entre 5 y 15 gpl con adiciones manuales de mena de saprolita seca.
La composicién quimica media de la mena de limonita, mena de saprolita y
semilla de jarosita empleada en-este ensayo se indica en la Tabla 3. Las
adiciones de saprolita continuaron hasta que la concentracién de 4cido libre en

soluci6n se situd en alrededor de S@am un total de 236 g.

Tabla 6 ~ Resultados de la Lixiviacibn Atmosférica de Limonita
Seguida por Precipitacién Simultdnea de Jarosita y Lixiviacién de Saprolita.

Comporicién del Residuo Final (% en Solucién Cargada
Peso) )
Peso Ni Fe Mg Co
601 | 029 | 202 [ 24 [ 0.007 Ni | Fe |[Fe" | Na
Disolucién Total del Metal Despuésdel | 40 | 79 - 121
(% en Peso) Lixiviado de
Limonita
Ni Fe Mg Co Al Final del 6511431122} 32
engayo
82 1.2 70 89

Los resultados de este ensayo muestran que el proceso es iguaimente
efectivo en agua deionizada fresca y que la precipitacién de la jarosita puede
llevarse a cabo con sulfato de sodio como la dnica fuente de sodio. Las
concentraciones de hierro y sodio disminuyeron a alrededor de 1.43 y 3.2 gpl,
respectivamente, al final del ensayo debido a la precipitacion de la natro-
jarosita. El hierro obtenido después de la lixiviacién atmosférica de la mena
de limonita se precipit en este ensayo con sélo un poco més que la cantidad
estequiométrica de sodio necesaria para una completa precipitacién del hierro.
El tiempo total para Ia precipitacion de jarosita fue de 17 horas. La disolucién
final de niquel y cobalto a partir de lla mena de limonita y saprolita fue de 82

y 89% respectivamente. La raz6n de la elevada disolucién de cobalto fue la
16
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adicion de gas de bioxido de sulfuro durante la lixiviacién de la limonita. La
mayor parte del hierro remanente en la solucién al final del ensayo se dio en el

estado de oxidacion divalente.

Ejemplo §

.Lotes de mena de limonita (280 g) se lixiviaron con suficiente 4cido
sulfirico a 90°C y 800 rpm para disolver todo el hierro, magnesio y niquel
contenido en la mena. La composicién de la mena de alimentacién se indica
en la Tabla 1. La pasta aguada se lixivié durante 3 horas y el potencial redox
(reduccion/oxidacion) en la solucién se monitored y ajusté a diferentes valores
con adicién de gas de biéxido de azufre. Al final del tiempo de lixiviacién,
los residuos solidos se analizaron quimicamente para determinar su respectiva
composicion.

La extraccién porcentual de cobalto, como se calcul6 de la composicién
quimica de los residuos de sdlidos, se graficé como una funcién del potencial
redox (reduccién/oxidacién) medio en los ensayos. La magnitud de la
disolucién del cobalto de 1a mena de limonita se incrementé marcadamente
cuando el potencial redox (reducciénlo?ridacién) disminuyé por debajo de
1000 mV, como se muestra en Figura 3. La extraccion porcentual de cobalto
(Co ext) no aumentd significativamente méds por debsjo de 1000 mV. Se
tomaron muestras liquidas durante los expetitﬁentos cuando ocurrieron
variaciones en el potencial redox (reduccién/oxidacién) y la concentracién de
hierro ferroso en estas muestras sé indica también como una funcion del

potencial en Figura 3. Como puede observarse por el grifico, el hierro
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disuelto en la solucién empezd a reducirse por el gas de bioxido de azufre por
debajo de alrededor de 900 mV. Por consiguiente, se prefiere mantener el
potencial redox (reduccién/oxidacién) durante la lixiviacién de la limonita
entre alrededor de 900 y alrededor de 1000 mV para maximizar la disolucion |
del cobalto, sin reducir el hierro al estado de oxidacién divalente, lo cual
consume gas de biéxido de azufre en forrua innecesaria y evita la precipitacion
del hierro como jarosita en el paso posterior.

Aunque se han descrito las que actualmente se cree que son
incorporaciones preferidas de la invencién, aquellas personas con habilidades
en el arte se dardn cuenta de que se pueden hacer cambios y modificaciones a
las mismas sin apartarse del espiritu de la invencién. Es la intencién
reivindicar todos aquellos cambios y modificaciones que caen dentro de la

verdadera 6rbita de la invencion.

18
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Lo que se reivindica es:

1.  Un proceso hidrometalirgico para extraer niquel y cobalto de una mena
de laterita que incluye por lo menos una mena de limonita y saprolita, proceso
que comprende

a. producir una pasta aguada de mena de limonita que contiene
menos de&do/r)de 6% en peso de Mg con densidades de sélidos entre 5 y
35% en peso;

b.  lixiviar la pasta aguada a una temperatura por debajo del punto de
ebullicién y a presién atmosférica mezclando con écido sulfiirico para formar
una solucién de lixiviado, en donde el hierro y el niquel se disuelven en
solucién y se consume sustancialmente todo el dcido sulfdrico,

c. agregar un agente de precipitacién de hierro seleccionado del
grupo conformado por iones de sodio, potasio, amonio, y mezclas de los
mismos;

d.  mantener la temperatura entre alrededor de 85°C y el punto de
ebullicién de la pasta aguaday mantener la concentracién de 4cido libre entre
alrededor de 5 y alrededor de 15 gpl, en donde la concentracién final de hierro
en solucion es menor que 3 gpl, de manera que el hierro se precipite en forma
de compuesto de jarosita; y

e.  agregar mena de saprolita en la forma de uma pasta aguada para
formar una solucién cargada, en donde el magnesio y el niquel se disuelven de

la mena de saprolita.
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2.  El proceso de la reivindicacién 1 en don densidad de sélidos de la
pasia aguada de mena de limonita es d(}lrededor del 25% en peso de sélidos.

3. El proceso de la reivindicacién 1 en donde el pH final de la solucién de

lixiviado esth entref@ del 1.0 @Dﬂf'dﬂ 18.

4.  El proceso de la reivindicacién 1 en donde la concentracién final del

hierro en solucién es menor que 0.5, gpl. o
que.o8p B nNidodes .

5. El proceso de la reivindicacion 1 en donde las menas de limonita y

saprolita se convierten ¢n pasta aguada en agua de mar.

6.  El proceso de la reivindicacion 5 en donde el agua de mar es la fuente

principal de agentes de precipitacion de hierro.

7. El proceso de la reivindicacion | en donde el potencial redox
(reduccién/oxidacion) en la solucién durante el paso de lixiviado de la
limonita se mantiene por debajo de 1000 mV versus un electrodo de hidrégeno
patrén (SHE).

8. EH proceso de la reivindicacibn 7 en donde el potencial redox
(reduccién/oxidacién) se controla agregando un agente reductor en donde se

intensifica la disolucién del cobalto. *
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9. El proceso de Ila reivindicacién 5 en donde el potencial redox

(rcduccién/oxidhcién) en solucién durante el lixiviado de limonita se mantiene

por debajo de 1000 mV versus un electrodo de hidrégeno patrén (SHE).

10. El proceso de la reivindicacibon 9 en donde el potencial redox
(reduccién/oxidacion) se controla agregando un agente reductor en donde se

intensifica la disolucién del cobalto.

11. El proceso de 1a reivindicacion 8 en donde se emplea gas de biéxido de

azufre como el agente reductor.

12.  El proceso de la reivindicacion 10 en donde se emplea gas de bi6xido de

azufre como el agente reductor.

13. El proceso de la reivindicacion 1 en donde el potencial redox
(reduccidn/oxidacién) en la solucion se mantiene entre @r de 1000 y

Qrg_dedor 'de 900 mV versus SHE, en donde se evita sustancialmente la

reduccién de éxido fémrico.

14. El proceso de la reivindicacion 1 en donde una porcion de los
compuestos de jarosita se remueve y agregan posteriormente al apente afiadido
de precipitacion del hietro para servir como una superficic de siembra para

intensificar la precipitacién del hierro' como jarosita.
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15. El proceso de la reivindicacién 1 que comprende ademés someter el

lodo de lixiviado a separacion sdlido-liquido.

16. E! proceso de 1a reivindicacion 15 en donde la separacién sélido-liquido
se lleva a cabo por un proceso seleccionado del grupo conformado por

decantacién de contracorriente, filtracién o una combinacién de las mismas.

17. El proceso de la reivindicacién 16 que comprende separar niquel y

cobalto de la solucion cargada.

18. El proceso de la reivindicacion 17 en donde la separacion se realiza
mediante un proceso seleccionado del grupo conformado por precipitacidn de
sulfuro con gas de sulfuro de hidrégeno, extraccién con solventes, intercambio

de iones, 0 una combinacion de los mismos.

19. El proceso de la reivindicacién 18 en donde el intercambio de iones

comprende un proceso de separaci6n resina-en-pasta aguada.
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EXTRACTO

Se provee un proceso para lixiviar menas de laterita niquelifera por
medio de métodos hidrometaltirgicos a temperaturas por debajo del punto de
ebullicion de la pasta aguada y a presién atmosférica, de las cuales se obtienen
elevadas extracciones totales de nique} y cobalto. La fraccién de alto hierro de
la laterita, denominada limonita, se pone primero en contacto con un &cido
mineral concentrado para disolver parciel o completamente el hierro y el
niquel ¢n la solucién. Durante este proceso, se utiliza un agente reductor para
mantener el potencial redox (reduccién/oxidacién) en la solucién por debajo
de ]009 mV para intensificar la disolucién del cobalto y, mis ventajosamente,
entre 1000 y 900 mV para evitar la reduccién de hierro fémrico. Un mezclado
adicional del lodo de lixiviado en la presencia de sodio, potasio o amonio
permitira la formacién de jarosita de hierro a temperatura ambiente. El dcido
resultante de la hidrélisis del hierro se neutraliza con la fraccion de bajo hierro
de ]a mena de laterita (saprolita) disolviendo niquel en la solucién. El lodo
resultante puede tratarse entonces para recuperar niquel y cobalto de la

soluciém.
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forma correcta (Decislon 344, art. 14-a).
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Bogota, D.C., 7 de Noviembre del 2000
EXAMINADOR JURIDICO.
Carrera 13 No. 27-00 Pisos 5y 10
Conmutador: 334 12 21
Fax: 281 31 25

Santa Fe de Bogota, D.C., Colombla
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Contiene el resumen con el objeto y finclidad de la invencién en forma correcta (Art.13-e).
Contiene el tftulo o nombre de la invencidn en forma correcta (Art.13b).
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Bogotd,D.C, 20 denoviembre de 2000

EXAMINADOR TECNICO
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CONCEPTO TECNICO Nt G 22 B 2300

Las sigulentes son observaciones que se desprenden del primer examen de forma:
1. Capfiulo reivindicatorio.
1.1. Palabras como “... aproximadamente...” 0 “... airededor de ..." 0 “... una cantidad efectiva...” no

deben ser empleadas en el capfiulo reivindicatorio porque generan ambigledad. Las reivindicaciones
deben ser claras y precisas.

Debe anexarse nuevo capftulo reivindicatorio compieto y con las correcciones pedidas.
2.Dibujos
2.1. Los dibujos no se encuentran presentados de acuerdo a lo establecido en el Decreto Reglamentario
117 de 1 984. Deben presentarse en original, en tinta negra indeleble, en tamafio oficio y siguiendo las
normas del dibujo técnico. Ademds, no deben tener ninguna palabra en Inglés.

2.2. Anexar copia de la figura caracteristica en papel fotogréfico 0 mantequilla en tamafios de 12 cm
* 12 cm (duplicada) y 6 cm * 6 cm,

3. Anexar axtracio para publicacion y tarjeta de archivo temético diligenciados de forma completa con las
comecciones aqul pedidas. -

4. Las unidades de medida deben estar de acuerdo al Sistema Intemacional lo mismo que sus
abreviaturas. Modificar en todos lo sitios del escrito las unidades que no correspondan al sistema.

Examinador técnico de Patenies
202003
20 de noviembre de 2000
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DISPONE

ARTICULO PRIMERO: Conforme lo establece el articulo 22 de la Decision 344 de la
Comisién del Acuerdo de Cartagena, requlérese al solicitante, para que dentro del plazo
de treinta (30) dias habiles siguientes 2 la fecha de nofificacién del auto, presente
respuesta a las obsetvaclones o complemente los antecedentes sefialados en el examen
de forma.

ARTICULO SEGUNDO: Notificar por estado el presente auto, advirtiendo que contra el
no procede recurso aiguno en ia via gubernativa.

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE aa L, D
Dado en Bogota D.C.,a los

EL JEFE DE LA DIVISION DE NUEVAS CREACIONES,

ALIX CARM CESPEDES DE VERGEL

NOTIFICADO POR ESTADO

2 an
Bogota D.C., . ""-_Q m@iﬂm por anotacién en estado de esta misma fecha.

VENCIMIENTO NOTIFICACION ESTADO
SOLICITO PRORROGA TERMINO Si NO

VENCIMIENTO TERMINO PRORROGA
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