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Lolombla FF42413/08

COLOMBIA
PODER POWER OF ATTORNEY
El {los) | (we) the undersigned

Bre ilion oo Pevdoprank Py Lid

Domiciliados en Le\)@\ %’5 C@{\W\ ?q,tk
\sz»ﬁ;&

D
Nom%ran 6r el presente ;[.RIIENA CA§TELLANOS A. ylo
MARGARITA CASTELLANOS A. abogadas con oficinas en la
Calle 94A No. 7A-09, Bogota-Colombia para

y para obtener la proteccién de mi {nuestra) propiedad Industrial y
con este fin autorizamos a dichos apoderados para que nos
representen ante cualesquiera autoridades o personas de los
drdenes administrativo, contencioso —administrativo y judicial en
todo lo relacionado con los siguientes actos y gestiones:

a) Obtencion de patentes de invencion, modelos y dibujos
industriales; registro de marcas de fabrica, de servicio,
colectivas o defensivas y de denominaciones de origen,
deposito de nombres y ensefias comerciales; su renovacion,
prorroga, inscripcion de traspaso y cambio de nombre o
domicilio, cancelacién voluntaria y el registro de licencias de
uso de esos derechos;

b) Para la obtencidn de registros sanitarios;

¢) Acciones de oposicién, observacién, cancelacion, nulidad,
medidas cautelares y en general los juicios civiles, penales,
administrativos 0  contencioso administrativos  que
promovamos 0 se Nos promuevan.

Pudiendo en todos los actos y gestiones arriba mencionados
\sustituir éste mandato, transigir, desistir, recibir, cancelar,
renunciar, aceptar notificaciones y nombrar apoderados judiciales
y extrajudiciales.

Dadoy firmado hoy 1. de Jole de 2003

n Pecth, Avstola

BHP Billiton SSM Development Pty Ltd

of
Level 33, Central Park
152-158 St Georges Terrace,
Perth, Western Australia, 6000
Australia

hereby grant(s)-Power of Attorney to XIMENA CASTELLANOS A.
and Jor MARGARITA CASTELLANOS a. attorneys residing at
Calle 94A No. 7A-09, Bogotd- Colombia, to and to obtain the
protection of my (our Industrial Property, for which purpose we
authorize the said attorneys to represent us before any authorities,
or persons, specially those, administrative, contentious and
judicial, in all matters concerning the following:

a) Obtainment of patents, models and designs, registration of
trademarks, service, collective and defensive marks, and of
designations of origin; the deposit of trade names and
ensigns; its renewal, extension, recordal of assignments,
change of name or domicile, voluntary cancellation, and the
registration of licenses of use of the above rights;

b) For the obtainment of Sanitary registrations;

c) Actions of opposition, cancellation, nullity, infringement,
granting of licenses; and in general the civil, criminal and
administrative suits related to those rights; actions and suits
instituted by us or against us;

In all the above matters they may substitute this power of attorney,

compromise, desist, cancel, receive, renounce, accept
natifications and appoint attomeys in fagt, in or out of court.
- Given and signed this l day of

é‘*)"'\ 12008
o,

B(—\(? Bl\doa =ca Oe@mMQ{*Qi@ﬁpm&AWAWOL

pr CNGS  Campbel\,

(El notario debe suscribir el documento en la pagina siguiente)

{Se requiere legalizacién consular o mediante apostilla)

CASTRELLANOS

INTELLECTUAL PROPERTY LAW FIRM
CALLE 94 ANo.7 A-09/P.0. BOX 6349
PHONE (57 1) 610 7420 / FAX (57 1) 610 0706
BOGOTA D.C. COLOMBIA
info@castellanosyco.com

d on DelfiTt Jf BHP Billiton SSM Development Pty Ltd

Chris Campbelt

Name:

{Notary shall execute on the other side)

(Consular legalization or apostille is required)

(o.
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Colombia: FF42413/08

- COLOMBIA

CERTIFICADO NOTARIAL (Sociedad)

NOTARIAL CERTIFICATION (Corporation)

Hoy 73 de J()\\o delafio 2008

comparecio {eron) personalmente

cP CANpBELL

a quienes conozco como la(s) personas que firma(n) en
representacién de la Sociedad (Compafiia) denominada

PP Bliton senn Peelogrrent Py d

Certtifico :
a) Que

BHR Alldon S5k Dedogeent P U d

es una sociedad/Compaiifa legalmente constituida y existente de
acuerdo con las leyes de

Queendand

b) Que el domicilio de dicha Sociedad/Compafia es

V\Clro NG

5

¢) Que el objeto u objetos para los cuales se otorga el presente poder
estan comprendidos dentro del objeto social de la mencionada
Sociedad /Compaiia.

d)Queelsr. CH- CReApRCLL

esta autorizado para otorgar el presente poder. Lo anterior esta
probado por medio de los siguientes documentos, que certiﬁ\co he
visto* ‘

(Ciudad) PE TH
(Estado) WESTCON  AVSTCAUA

Hy 23 dl JOWo Ae 200

(Notario Publico}

*Los documentos debe identificarse .con fecha y origen.

On this 2% day of é,.ﬁ/) of X008

personally appeared

M CAMPBEA-

whom | know to be the person(s) who signed this document as
representative(s) of the Corporation /Company named %M

BHP Bil e 61 Spebprent
R

I e

is a corporation (Company legally constituted and in existence in
accordance with the laws of

QUEENSLAND

b) That the domicile of said Corporation/Company is

VoA

¢) That the purpose or purposes for which the present Power of
Attorney is granted are comprised within the object set for(h in the
charter of the mentioned Corporation/Company.

ghan. CFA CAMPBELL

is (are) authorized to grant the present Power of Attorney. The
aforementioned was duly proven through the following documents

and | duly certify having seen them*: M’L PA‘SSMT EH S}%Zf{ [
oy [ERAH CMlve 5/2"51/2677
(State) \MEB{W ﬁ)E’IM'LW)' g m

this day Z%X of )Weﬁ ofthey )\OD?
(Notary Public) A}M %\A '

*Documents must be identified with date and origin.

Nicholas Philip O'Hanlon Creed
Public Notary, Perth Western Australia

Alegal practitioner who has held a isi i
Al practising certificate for at
; least2 years and who holds a current practising certificate.

LLANDS teSq Uo.

PROPERTY LAW FIRM

94 ANo.7A-09/P.0. BOX 6349

57 1) 610 7420 / FAX (57 1) 610 0706
BOGOTA D.C. COLOMBIA
info@castellanosyco.com
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AFOSTILLE
(Convention de La Haye du 5 octobre 1961)

. Country: Austrélia

This public document
has been signed by . N«...& Juant Loy CreeD

acting in the capaoity of .N\O1A% ... COB© ..
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TRADUCCION OFICIAL No. 158-08, DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN
INGLES, SELLADO CON EL SELLO DEL SUSCRITO TRADUCTOR OFICIAL,

HOY AGOSTO 6 DEL 2008, EN LA CIUDAD DE BOGOTA D.C., REPUBLICA DE
COLOMBIA.

PODER Y CERTIFICACION NOTARIAL ESCRITOS EN ESPANOL.
FECHA: JULIO 23, 2008

FIRMA Y SELLO DE: NICHOLAS PHILIP O’HANLON CREED

NOTARIO PUBLICO- PERTH WESTERN, AUSTRALIA

PRACTICANTE LEGAL QUE TIENE CERTIFICADO DE EJERCICIO POR 2
ANOS COMO MINIMO Y QUIEN TIENE UN CERTIFICADO ACTUALDE
EJERCICIO, L=

EN LA PARTE POSTERIOR DEL DOCUMENTQ SE ENCUENTR
SIGUIENTE:

APOSTILLE

1.- PAIS: AUSTRAUIA
ESTE DOCUMENTO PUBLICO

2.- HA SIDO FIRMADO POR: N.P. O’HANLON CREED .=

3.-ACTUANDO EN CAPACIDAD DE: NOTARIO F’UBL!CE‘

4.- LLEVA EL SELLO/ESTAMPILLA DE NICHOLAS

CREED- NOTARIO PUBLICO
CERTIFICADO

5.- EN: MELBOURNE 6. EN 30-07-2008

7.-POR RANU VATANA

8.- No. MO00 23920

9.- FIRMA:
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IRON PRECIPITATION

Introduction

The present invention resides in a process for treating a solution that contains
at least ferric ions together with one or more metal values. In the process, the
concentration of ferric ions in solution is controlled for a sufficient residence
time in a tank or vat to control iron hydroxide or oxide crystal growth. In one
form, the crystal growth will be enhanced by the presence of iron hydroxide or
oxide seeds leading to precipitating the iron as a relatively crystalline iron

“hydroxide or oxide that contains less than 0.05% of the metal value. The

process is able to be operated at ambient or elevated temperatures. In a
preferred form, the iron is precipitated as goethite. The process is particularly
applicable to processes for the recovery of nickel and/or coballt from laterite
acid leach processes.

Background of the Invention

The removal of iron and aluminium is usually required before the recovery of
many metal values from solution. In nickel and cobalt recovery processes, iron
and aluminium are usually precipitated from an acidic pregnant leach solution
(PLS) prior to the recovery of nickel and cobalt.

A common process for iron precipitation is to precipitate goethite, jarosite,
hematite or other iron hydroxides or oxides from the PLS. Aluminium may also
be precipitated as its oxide or hydroxide. Typical conditions to carry out
goethite precipitation would be to adjust the PLS to a pH of about 3 and at 70-
90°C using an alkaline reagent such as a limestone 'slurry. In a conventional
plant with three stirred tanks in series, this works reasonably well, but nickel
losses to the solids may be 5%-20% depending upon the nickel tenor in the
solution.
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Further, the precipitates can be voluminous and cause difficulty with disposal.
There can also be considerable energy usage with the need to heat the
solution to achieve adequate iron precipitation. It is however, the potential loss
of valuable metal that is absorbed on to the iron hydroxide as they are
precipitated, or precipitates with the iron, that is an economic disadvantage in
current processes.

U.S. patent 3,954,937 in the name of Fernand Bodson describes a process for
the treatment of a material containing zinc and soluble silica. In this process,
dilute agueous solutions of sulfuric acid are progressively added to the zinc
containing material over a period of time while carefully maintaining the
temperature conditions to between 70°C to 90°C, which induces lixiviation of
the material and simultaneously the re-precipitation of silica in a crystalline
form which can readily be separated by filtration. This document shows one
example of the formation of a crystalline material to remove silica from the

material to enable an improved recovery of the metal value.

It is a desired feature of the present invention to develop a process to reduce
the losses of metal values in a metal value recovery process, by improving the
crystallinity of iron hydroxide or oxide precipitate.

It is a further feature of the present invention to develop a process that may be

operated at ambient temperature while minimising the loss of metal values.

A reference herein to a patent document or other matter which is given as prior
art is not to be taken as an admission that that document or matter was known
or that the information it contains was part of the common general knowledge
as at the priority date of any of the claims.

Summary of the Invention
The present invention relates to a process for treating solutions that contain at
least ferric ions and one or more metal values in solution, and precipitating the

ferric ions as an oxide or hydroxide while minimising the loss of the metal

[0
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values. This is achieved by controlling the concentration of ferric ions in
solution, which enhances formation of iron hydroxides or oxide crystallisation
and inhibits nucleation. It further lowers the absorption capacity of the
precipitated solids and can reduce the loss of metal values that may precipitate
on or within the iron hydroxide or oxide.

Growing crystals is a well known method for excluding impurities from the
material being crystallised. This occurs because the thermodynamically
preferred outcome is for molecules of the compound being crystallised to insert
therhselves into the regular lattice pattern of the growing crystal. Impurities
usually fit less well in the lattice, therefore represent a slightly less
thermodynamically favoured result. This principle is used widely in purification
processes such as recrystallisation and zone refining. However, if precipitation
is uncontrolled, kinetic factors may cause incorporation of impurities in the
precipitate, such as valuable metals like nickel, copper or zinc. This is an
especially common occurrence during the precipitation of iron hydroxides and
oxides.

Accordingly, the present invention resides in a process for the treatment of a

solution containing at least ferric ions and one or more metal values, said

" process including the step of maintaining a controlled concentration of ferric

ions in solution for a sufficient residence time to control iron hydroxide or oxide
crystal growth, and precipitating the iron as a relatively crystalline iron
hydroxide or oxide, while minimising the loss of one or more of the metal
values with the iron hydroxide or oxide.

In one embodiment, the process is applicable to treating the pregnant leach
solution (PLS) from a process for the recovery of one or more metal values
where the PLS includes at least ferric and aluminium ions together with the
metal value or values. The process is particularly applicable to the recovery of
nickel and cobalt where the PLS is the result of an acid leach of a nickel
laterite ore, but may also be applicable to other metal values such as copper or

zinc. For example, the PLS may be the solution recovered from the heap

[l
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leach, pressure leach, atmospheric pressure leach or combination thereof of a
nickel laterite or sulfide ore, matte or concentrate, but may also be applicable
to the bioleach of a copper or zinc containing ore, or an acid leach of any metal
value.

Preferably, the solution is treated in a series of tanks such that the
concentration of ferric ions in solution is controlied to be in a concentration of
from 0.1 to 10 g/L in a first set of tanks. The term “tank or “tanks” used herein
has been used to include any form of suitable receptacle(s) for treating

solutions in such processes and includes vats and vessels.

Preferably the process is one wherein the solution is treated in a series of
tanks; the process including the steps of:

a) continuously feeding a pregnant leach solution from a process for
the recovery of one or more metal values to a first set of one or
more tanks, the pregnant leach solution containing at least one
metal value and from 1 to 120 g/L ferric ions in solution;

b)  controlling the pH of the solution to be in the range of from 1.8 to 5;

c) maintaining the ferric ion concentration of the solution in the first
sets of tank or tanks to be in the range of from 0.1 to 10 g/L for a
residenée time of from 1 to 20 hours to favour crystal growth;

d) maintaining a concentration of iron hydroxide or oxide particles
equivalent to between 1 and 10 times the amount of iron
precipitated from the pregnant leach solution; and

€) precipitating the iron as an iron hydroxide or oxide from the solution
in a relatively crystalline form while minimising the loss of one or
more metal values with the iron hydroxide or oxide.

Preferably, the residence time in the first set of tank or tanks is for a period of
between 2 to 10 hours.

It has been found, that by improving the crystallinity of the precipitated iron
hydroxide or oxide that the crystal growth is enhanced and nucleation is

inhibited. There is therefore an improved tendency for the iron to precipitate

12
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on the surface of the iron hydroxide or oxide particles, rather than to nucleate
and form more smaller particles. By this means, the iron is able to precipitate
without the tendency of the metal value, for example nickel, to be absorbed
with/in the precipitated iron hydroxide or oxide.

For example, the applicants have found that less than 5% of the metal value,
contained in the PLS is co-precipitated or lost from the recovery process. By
comparison, as much as 20% of the metal value may be precipitated by poorly
controlled precipitation of ferric ions, particularly when performed at ambient
temperature. The applicants have found that an iron precipitate can be
produced containing less than 0.05wt%, and at times less than 0.01wt% of the

metal value, resulting in considerably less metal value lost from the recovery
process. ’

The first set of tanks preferably are arranged in a parallel or series
arrangement whereby the PLS resides in the first tank for a sufficient period of
time to maintain a ferric ion concentration preferably in the range of from 0.1 to
10 g/L. The first set of tanks may include at least two tanks, preferably three or
more, arranged in a series or parallel arrangement. The PLS is fed into the
first set of tanks where the pH of the solution is maintained at a level of from
about 1.8 to 5 in order to precipitate the iron as an iron hydroxide or oxide.

The PLS preferably contains from about 1 to 120 g/L ferric ions in solution, but

‘more preferably would include from 10 to 50 g/L ferric ions. The first set of

tanks may be arranged such that there is sufficient residence time so as to
reduce the ferric ion concentration to about 0.1 to 10 g/L, preferably about 1

g/L, following the precipitation of iron as a hydroxide or oxide.

The applicants have found if the pH is controlled in a series or parallel tank
arrangement as described above, say at a pH level within the range of from
1.8 to 2.4, that the precipitate will include only very low levels of nickel within
the iron oxide or hydroxide complex. This arrangement is particularly

applicable to processing the PLS from an atmospheric agitation leach, or a
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pressure leach where the temperature of the PLS is elevated to a temperature
of say 80°C to 90°C.

The applicants have also found that where the PLS is at ambient temperature,
for example from a heap leach process, the iron precipitate will be inhibited

until a pH of at least 3.0 is achieved. At a pH of at least 3.0, it is likely that -

there will be greater losses of nickel, which would be avoided at lower pHs.

Accordingly, in another embodiment of the invention, which is particularly
applicable when the PLS is at ambient temperatures, the tanks may be
arranged in a series arrangement wherein the pH of the solution is lowered
between confluent tanks as the solution passes from one tank to the next. The
pH is preferably controlled initially to be in the range of greater than 3.0 to
initiate precipitation of iron as an hydroxide or oxide, and is progressively

lowered by about 0.5 to 1.0 between confluent tanks to minimise nickel losses.

With this pH control, and a suitable residence time within each tank, the iron
hydroxide or oxide is able to crystallise and precipitate without significant nickel
losses while maintaining the PLS at ambient temperatures. A preferred
arrangement has been found to have a pH of about 3.5 in the first tank, and
lower pH in confluent tanks, for example to 3.0 and then 2.5, to minimise nickel

losses.

As the pH is lowered from tank to tank, the increased amount of seed particles
offsets the lower pH and keeps the precipitate crystalline, and overcomes the
reduction in precipitation kinetics. At the same time, the lower pH redissolves
precipitated metal value and inhibits further co-precipitation. Once
precipitated, the crystalline iron hydroxide or oxide is kinetically stable enough
that the lower pH in the end tanks does not significantly redissolve the iron.
The pH may be selected from the range 5.5 to 0.5, but at ambient

~ temperatures, is preferably initiated at a pH of about 3.5, and the lowering of

the pH from tank to adjacent tank may be any step but is preferably either 0.5
to 1.0 between adjacent tanks.
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In one embodiment, the tanks may be arranged in series such that the first
tank is larger than subsequent tanks to allow for greater residence time in the
first tank, therefore establishing a ferric ion concentration in the range of from
0.1 to 10 g/L in a shorter period of time.

The solution entering the tanks may be at ambient temperature, preferably as
a result of a leach process conducted at ambient temperature. When the
solution is at ambient temperature, it has been found that it is preferred to
initiate precipitation of the iron at a pH of greater than 3 and to steadily reduce
the pH in subsequent tanks in order to minimise nickel and cobalt losses. The
process may be maintained at the ambient temperature through the iron
precipitation stage.

In some circumstances, the PLS may be at elevated temperatures of up to
100°C and in such circumstances, iron may be precipitated as oxide or
hydroxide at lower pHs, for example from about 1.8 to 2.4..

Most preferably, the iron is precipitated as goethite at ambient temperature by
controlling the pH in the first tank to be in the range of from 3.0 to 5.0 and
subsequently lowering the pH in each confluent tank by approximately 0.5 to
1.0, such that the resulting precipitated iron hydroxide or oxide contains less
than 0.05% by weight of the metal value, preferably less than 0.01%, and
overall, there are losses of metal values below 5% by weight.

The iron hydroxide or oxide particles that are maintained in the solution may
act as seeds for crystal formation. Crystal growth is enhanced with the
addition of an iron hydroxide or oxide seed and nucleation is inhibited. By
operating the tanks at a low ferric ion content, for example 1 g/L at ambient
temperature, favours crystal growth over nucleation and the ferric ion will
precipitate as a relatively crystalline iron hydroxide or oxide. Preferably, a
concentration of iron hydroxide or oxide particles equivalent to between 1 and
10 times the amount of iron precipitated from the PLS is maintained in the
solution, which can act as a seed for iron formation.
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In another embodiment, an iron hydroxide or oxide seed may be added to the
solution to assist in initiating crystal formation. In this embodiment the iron
containing seed may be added from an external source, or internally redycled
from within the process. A preferred embodiment is to recycle a thickener
underflow of the iron hydroxide or oxide, returning this slurry to the
precipitation vessels as a source of seed particles.

A non-calcium alkali is preferably added to the first tank or tanks to control the
pH. This has the advantage in that it will produce a relatively pure goethite
precipitation. For example, the non-calcium alkali may be selected from
magnesium oxide, magnesium hydroxide, magnesium carbonate or may even
be the saprolite ore from post mining separation of a laterite ore. Preferably,
the magnesium oxide or hydroxide may be recycled for use in the process in
the manner described in International applications PCT/AU2006/000094,
PCT/AU02005/001497, PCT/AU2006/001983 and PCT/AU2006/001984, each
in the name of BHP Billiton. The non-calcium alkali is able to control the pH to

produce a relatively pure goethite precipitate.

Preferably, aluminium is also co-precipitated together with the iron hydroxide
or oxide. The aluminium would generally precipitate as an aluminium
hydroxide and will precipitate under the pH conditions together with the iron
hydroxide or oxide. Precipitation of the aluminium oxide or hydroxide may
usefully be controlied in the same manner to produce a relatively crystalline

aluminium oxide or hydroxide, without loss of the metal value.

An oxidant may be added to the solution to oxidise any ferrous iron to ferric
iron. This could be done as an independent step, or may be added to the
solution in the first or subsequent set of tanks. Preferably the oxidant is air
sparged into the solution, for example in the first or subsequent tanks, or prior
to feeding the solution to the first tank.

74
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A calcium containing alkali such as limestone, lime, dolime or dolomite may
also be added to the first and subsequent tanks, in which case the goethite
precipitate will contain gypsum.

The metal value or values is/are recovered from the solution leaving the first
set of tanks, which solution is substantially free of iron and aluminium
impurities. For example, in a process for the recovery of nickel and cobalt, the
nickel and cobalt may be recovered from the solution by either mixed
hydroxide precipitation, sulfide precipitation, ion exchange or solvent
extraction, or other recognised means for the recovery of such metal values.
Brief Description of the Drawings

Figure 1 shows a parallel-series tank arrangement whereby a product leach
solution is fed into a parallel arrangement of tanks, which discharge into a
series arrangement of tanks.

Figure 2 shows a series-series tank arrangement whereby a product leach

solution is fed into tanks in a series arrangement.

Detailed Description of the Invention
The invention will be described with reference to the accompanying Drawings.

It should be kept in mind that these Drawings are illustrative of preferred

embodiments of the invention, and the invention should not be considered to

be limited thereto.

The feed PLS may be a leach solution from any leach process. For example,
in a preferred embodiment, it is the PLS from an acid heap leach of a nickel
laterite ore, but may also be the process of one, or a combination of an
atmospheric, pressure or bioleach process of other ores containing metal
values. The PLS will generally contain anywhere from 1 to 120 g/L ferric ions
in solution, but in a typical embodiment where the PLS is sourced from a heap
leach of a nickel laterite ore, the ferric ion content will be in the order of about

[+



10

15

20

25

30

WO 2009/155651 PCT/AU2009/000812

10

30 g/L, together with other impurities such as aluminium, chromium,

manganese, and magnesium, and the metal values nickel and cobalt.

The feed PLS may be oxidised, for example by sparging air into the tanks or
prior to feeding into the first set of tanks, in order to oxidise any ferrous iron
present to ferric. Preferably, the air is sparged into the latter tanks in the
series, as this avoids foam problems and because the iron concentration is
already low, the ferric iron formed by oxidation naturally precipitates in
crystalline form.

In the embodiment illustrated in Figure 1, the feed PLS is divided into three
tanks of equal size. This gives a threefold increased residence time of the
PLS within the first set of tanks. A calcium containing alkali, such as a
limestone slurry is added to the tanks so as to maintain the pH at the desired
level to precipitate the iron as an iron hydroxide or dxide product. Acid, or an
additional amount of PLS, may also be added if necessary to control the pH to
the desired level. The iron hydroxide or oxide product will also contain
gypsum. Alternatively a non-calcium containing alkali such as magnesium
hydroxide, oxide or carbonate or even saprolite from a laterite processing
operation may be added to produce relatively pure goethite product.

The PLS is continuously fed into the tanks and the residence time is such that
upon precipitation of the ferric hydroxide or oxide, the operating conditions in
the first tank is such that it will maintain a ferric ion content of about 0.1 to 10
g/L ferric ion solution, but preferably around 1 g/L. The residence time in the
three tanks will generally be anywhere from 1 to 20 hours, preferably from 2 to
10 hours, or until a steady state of ferric ion concentration of from about 0.1 to
10 g/L is achieved.

Figure 2 illustrates an alternative embodiment where the tanks are arranged in
a series. The pH of the solution is steadily lowered between the confluent
tanks, and as illustrated in Figure 2, the first tank has an initial pH of 3.5, and
the pH is progressively lowered to a pH of 3 and a pH of 2.5 in the subsequent

8
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tanks. If desired the pH may be raised in the final tank or tanks to aid the
precipitation of aluminium and other impurities such as chromium. This

arrangement is particularly applicable to when the PLS is at ambient
temperatures.

In an alternative arrangement to the tanks illustrated, the first tank may be a
large tank, followed by smaller tanks which would give a relatively greater
residence time within the first tank.

Subsequent to exiting the first set of tanks, the solution is substantially free of
iron and the precipitated iron hydroxide or oxide contains less that 0.05% by
weight of metal value, preferably less than 0.01% resulting in less than 5% by
weight loss of metal value. Aluminium would also have co-precipitated with the
ferric oxide or hydroxide. The solution then undergoes a solid/liquid separation
step wherein the precipitated iron and aluminium oxides and ‘hydroxides are
removed.

If desired, a part of the separated precipitate may be recycled to the first tank
or subsequent tanks to act as a seed for crystal growth.

The solution, substantially free of iron and aluminium impurities, is then
processed for recovery of the metal value or values. In the case of recovering
nickel and cobalt, the nickel and cobalt may be recovered by either mixed
hydroxide precipitation, sulfide precipitation, ion exchange or solvent
extraction, or a combination thereof.

A particular advantage of the process of the present invention is that there is
substantial reduction of lost metal value, as it would not be lost with the iron
precipitation, to any significant extent, as may happen with current processes.
A potential application of the process is to process the PLS from an acidic
heap leach process of nickel laterite ore, although it has broader applications
to other processes, such as bioleach, étmospheric or pressure leach process,

or other metal values. As the process is able to operate effectively at ambient
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temperatures, the PLS from a heap leach process is able to be fed directly for

treatment in the process of the present invention.

A further benefit of increasing the crystallinity of the precipitated iron hydroxide
or oxide product, is that the solid/liquid separation characteristics of the
precipitate are improved, leading to better thickening and filtration
characteristics, and also a more compact material for disposal.

Examples

Example 1 — Comparative Example

A solution (2.5L) containing nickel and iron sulfates was placed in a baffled
reaction vessel equipped with a mechanical stirrer. The vessel was heated
with stirring to raise the solution temperature to 85°C, which was the control
temperature throughout the experiment. A slurry of limestone in water (25%
w/w) was pumped into the reactor to reach and maintain a pH of 3.0. A small
amount of concentrated H.SO, was added to correct the pH to this level where
necessary. After stirring for 25 minutes the contents of the vessel were
decanted and a settling test and a vacuum filtration test were carried out on
two 1L samples of the slurry. On completion of these tests the combined slurry
was filtered and the filter cake washed well with water. A sample of the solids
was dried and subjected to assay by XRF.

Example 2 — Controlled Goethite Precipitation at Constant pH

Water (500mL) was placed into the same baffled reaction vessel as described
in Example 1. The vessel was heated with stirring to raise and maintain the
vessel contents at 85°C throughout the experiment. A sample of solution
(2.5L) as used in Example 1 was pumped into the reactor over a period of 2.5
hours, at a rate controlled to maintain a ferric ion concentration between 1.1
and 2.5 g/l.. The rate of solution pumping was increased from 9 mL/min at the
start of the experiment to 46 mL/min at the end of the experiment in order to
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maintain the ferric ion concentration in this range. A slurry of limestone in
water (25% w/w) was simultaneously pumped into the reactor to reach and
maintain the pH at 2.0. On completion of the 2.5 hours the reaction vessel
contents were decanted and treated as in Example 1.

Example 3 — Controlled Goethite Precipitation at Constant pH and
Ambient Temperature

Water (500mL) was placed into the same baffled reaction vessel as described
in Example 1. A sample of solution (2.5L) as used in Example 1 was pumped
into the reactor over a period of 2.5 hours, at a rate controlled to maintain a
ferric ion concentration between 0.22 and 0.31 g/L. The rate of solution
pumping was increased from 9 mlL/min at the start of the experiment to 46
mL/min at the end of the experiment in order to maintain the ferric ion
concentration in this range. A slurry of limestone in water (25% w/w) was
simultaneously pumped into the reactor to reach and maintain the pH at 3.0.
The temperature was allowed to remain at the ambient temperature of 21°C
throughout the experiment. On completion of the 2.5 hours the reaction vessel

contents were decanted and treated as in Example 1.

Example 4 — Controlled Goethite Precipitation at Stepwise pH at Ambient
Temperature

Water (500mL) was placed into the same baffled reaction vessel as described
in Example 1. A sample of solution (2.5L) as used in Example 1 was pumped
into the reactor over a period of 2.5 hours, at an increasing rate from 7 mL/min
at the start of the experiment to 30 mL/min at the end of the experiment. The
temperature was allowed to remain at the ambient temperature of 21°C during
the experiment. The limestone slurry in this case was again simultaneously
pumped into the reactor, but for the initial 50 minute period the pH was
controlled at 3.5, then 3.0 for 50 minutes, then pH 2.5 for the final 50 minute
period. During the initial 50 minutes the ferric concentration was 0.1-0.2 g/L,
the next 50 minutes 0.6-0.8 g/L and the final 50 minutes 4.8-5.8 g/L. On

Z/
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completion of the 2.5 hours the reaction vessel contents were decanted and
treated as in Example 1.

The results of each experiment are shown in Tables 1-3.

5 Table 1 — Solution Compositions

. Al Ca Co Fe Mn Ni
Example Time

P (g/L) (g/L) (g/L) (g.) (g/L) (g/L)

1 Start 4.02 ND 0.19 26.7 2.12 3.96
End 0.02 0.48 0.1 0.01 1.40 2.14

5 Start 4.18 0.02 0.20 27.8 2.14 4.36
End 2.13 0.64 0.15 1.53 1.61 3.12

3 Start 4.15 ND 0.20 28.7 2.09 4.43
End 2.37 1.06 0.14 0.69 1.52 2.97

4 Start 3.88 0.02 0.20 28.4 2.13 412
End 2.67 0.63 0.14 5.56 1.45 2.82

ND = Not Detectable

Table 2 — Solid Compositions

1 End 2.0 20.5 0.03 12.7 0.04 0.28
2 End 0.65 20.9 ND 13.7 ND 0.0015%
3 End 1.9 16.5 0.03 15.5 ND 0.08
4 End 0.2 14.7 ND 19.2 ND 0.007

10 ND = Not Detectable
1 = By digestion and ICP: below XRF detection limit

Table 3 — Experimental Results

Experiment Limestone SSTL:t:fd Filtration Cake Ni lost to
Example terr?perature used volungle Form Time Moisture solidxs
© (L (s) (% wiw) (%)
1 85°C 359 630 53 58 17.5
2 85°C 226 ND ND 26 0.2
3 21°C 252 390 13 46 3.6
4 21°C 235 580 52 49 0.1

15 § = For a 1L sample of slurry after 1 hour, flocculated with 30 ppm non-ionic flocculant
T = Relative to weight of nickel in the initial 2.5 L solution sample
ND = Not Determined
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The results in Tables 2 and 3 for Example 2 demonstrate very low co-

precipitation of nickel with the goethite precipitate by controlled crystallisation

~at 85°C at pH 2.

Example 3 in the same tables demonstrates that low coprecipitation of nickel

with iron can be obtained by controlled crystallisation at ambient temperature
at pH 3.

Example 4 in these tables furthermore demonstrates that very low
coprecipitation of nickel can be obtained at ambient temperature by controlled

crystallisation with a stepwise reduction of the pH from 3.5 to 3.0 and thence to
2.5.

The invention described herein is acceptable io variations, modifications
and/or additions other than those specifically described and it is to be
understood that the invention includes such variations, modifications and/or

additions which fall within the spirit and scope of the above Description.

22
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CLAIMS

A process for the treatment of a solution containing at least ferric ions,
and one or more metal values, said process including the step of
maintaining a controlled concentration of ferric ions in solution for a
sufficient residence time to control iron hydroxide or oxide crystal growth,
and precipitating the iron as a relatively crystalline iron hydroxide or oxide
while minimising the loss of the ore or more metal values with the iron
hydroxide or oxide.

A process according to claim 1 wherein the iron is precipitated as
goethite.

A process according to claim 1 wherein the solution is maintained at a
ferric ion concentration of from 0.1 to 10 g/L for a residence time of from
1 to 20 hours.

A process according to claim 1 wherein the solution is a pregnant leach

solution from a process for the recovery of one or more metal values,

~wherein the pregnant leach solution includes at least ferric and aluminium

ions together with one or more the metal values in solution.

A process according to claim 1 wherein the solution is treated in a series
of tanks; the process including the steps of:
a) continuously feeding a pregnant leach solution from a process for

the recovery of one or metal values to a first set of one or more
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tanks, the pregnant leach solution containing at least one metal
value and from 1 to 120 g/L ferric ions in solution;

b)  controlling the pH of the solution to be in the range of from 1.8 to 5;

C) maintaining the ferric ion concentration of the solution in the first
tank or tanks to be in the range of from 0.1 to 10 g/L for a residence
time of from 1 to 20 hours to favour crystal growth;

d) maintaining a concentration of iron hydroxide or oxide particles
equivalent to between 1 and 10 times the amount of iron
precipitated from the pregnant leach solution; and

e) precipitating the iron as an iron hydroxide or oxide from the solution

in a relatively crystalline form.

A process according to claim 5 wherein the process is conducted in the

first set of tanks at a temperature from ambient to 100°C.

A process according to claim 5 wherein less than 5% by weight of metal

values is precipitated with the iron oxide or hydroxide.

A process according to claim 5 wherein the resulting precipitated iron
hydroxide or oxide contains less than 0.05% by weight of the metal value,
preferably less than 0.01%.

A process according to claim 5 wherein the metal value is one or more of
nickel, cobalt, copper or zinc.

A process according to claim 5 wherein the pregnant ieach solution is the

result of an acid leach of a nickel laterite ore.

A process according to claim 8 wherein the leach is a heap leach,
bioleach, pressure leach, atmospheric pressure leach or a combination

thereof.
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A process according to claim 5 wherein the first set of tanks are arranged
in a parallel or series arrangement whereby the pregnant leach solution
resides in the first tank for a sufficient period of time to maintain a ferric
ion concentration of 0.1 to10 g/L.

A process according to claim 12 wherein the first set of tanks includes at
least two tanks arranged in a series or parallel arrangement, where the
pH of the solution is lowered between confluent tanks.

A process according to claim 13 wherein the pH of the first tank is
controlled to be in the range of from 3.0 to 5.0 to initiate precipitation of
iron as an oxide or hydroxide.

A process according to claim 13 wherein the pH of the solution is lowered
by approximately 0.5 to 1.0 between confluent tanks.

A process according to claim 13 wherein the process is conducted at

ambient temperature.

A process according to claim 12 wherein the tanks are arranged such
that the first tank is larger than the subsequent tanks to allow for greater

residence time in the first tank.

A process according to claims 5 and 13 wherein the iron is precipitated
as goethite at ambient temperature by controlling the pH in the first tank
to be in the range of from 3.0 to 5.0 and subsequently lowering the pH in
each confluent tank by approximately 0.5 to 1.0, such that the resulting
precipitated iron hydroxide or oxide contains less than 0.05% by weight of
the metal value, preferably less than 0.01%.

A process according to claim 5 wherein iron hydroxide or oxide particles

that are maintained in the solution act as seeds for crystal formation.

28



10

15

20

25

30

WO 2009/155651 PCT/AU2009/000812

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

19

A process according to claim 5 wherein an iron hydroxide or oxide seed

is added to the solution to assist in crystal formation.

A process according to claim 5 wherein aluminium is co-precipitated
together with the iron hydroxide or oxide.

A process according to claim 1 wherein an oxidant is added to the
solution to oxidise ferrous iron to ferric iron.

A process according to claim 22 wherein the oxidant is sparged air.

A process according to claim 5 wherein a non-calcium alkali is added to
the first and subsequent tank or tanks to control the pH to produce a
relatively pure goethite precipitate.

A process according to claim 24 wherein the non-calcium alkali is
magnesium oxide, magnesium hydroxide, magnesium carbonate or
saprolite ore.

A process according to claim 5 wherein a calcium containing alkali such
as limestone, lime, dolime or dolomite is added to the first and

subsequent tank or tanks and the goethite precipitate contains gypsum.

A process according to claim 5 wherein metal value or values is/are

recovered from the solution leaving the first set of tanks.

A process according to claim 27 wherein nickel and cobalt are recovered
from the solution by either mixed hydroxide precipitation, sulfide

precipitation, ion exchange or solvent extraction.
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PRECIPITACION DE HIERRO

introduccién

La presente invencion se basa en un proceso para el tratamiento de una
solucion que contiene al menos iones férrico, junto con uno o mas valores de
métal. En el proceso, la concentracién de iones férrico en solucidn se
controla por un tiempo de residencia suficiente en un tanque o cuba para
controlar el crecimiento de cristales de hidréxido o de 6xido de hierro. En una
forma, el crecimiento de los cristales se mejoraréa por la presencia de semillas
de oxido o de hidréxido de hierro que conducen a precipitar el hierro como un
hidroxido u Oxido de hierro relativamente cristalino que contienen menos de
0,05% de valor de metal. El proceso se puede operar a temperaturas
ambientes o elevadas. En una forma preferida, el hierro se precipita como
goethita. El proceso se aplica, particularmente a los procesos para la
recuperacion de niquel y/o cobalvto a partir de los procesos de lixiviacion

acida de laterita.
Antecedentes de la invencién

Generalmente, antes de la recuperacién de muchos valores de metal de la
solucion.se requiere hacer la remocién de hierro y aluminio. En los procesos
de recuperacién de niquel y cobalto, el hierro y aluminio se precipitan
generalmente, de una solucion madre de lixiviacién acida (PLS) antes de la

recuperacion de niquel y cobalto.

Sl
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Un proceso comuln para la precipitacion del hierro es precipitar goethita,
jarosita, hematita u otros hidroxidos u 6xidos de hierro de la PLS. El aluminio
también se puede precipitar como Oxido o hidréxido. Las condiciones
normales para llevar a cabo la precipitacion de goethita seria ajustar el pH de
la PLS a cercade 3 ya 70 - 90°C usando un reactivo alcalino, tal como una
mezcla de lodo de piedra caliza. En una planta convencional con tres
tanques agitados en serie, esto funciona razonablemente bien, pero las
pérdidas de niquel en los sélidos pueden ser de 5% -20% dependiendo del

tenor de niquel en la solucién.

Ademas, los precipitados pueden ser voluminosos y causar problemas con la
disposicion. Puede ser considerable el uso de energia para el calentamiento
de la solucion para lograr la precipitacion adecuada de hierro. Sin embargo,
la pérdida potencial de metal valioso que se absorbe en el hidréxido de
hierro, cuando éste se precipita, 0 se precipita con el hierro, es una

desventaja econdmica en los procesos actuales.

La patente USA. 3.954.937 a nombre de Fernand Bodson describe un
proceso para el tratamiento de un material que contiene zinc y silice soluble.
En este proceso, las soluciones acuosas diluidas de &acido sulfirico se
anaden progresivamente al material que contiene Zn durante un periodo de
tiempo, mientras cuidadosamente se mantienen las condiciones de
temperatura entre 70°C a 90°C, lo que induce la lixiviacion del material y
simultdneamente la re-precipitacion de silice en una forma cristalina, que

facilmente se puede separar por filtracion. En este documento se muestra un
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ejemplo de la formacion de un material cristalino para eliminar la silice del

material y permitir una mejor recuperacion del valor de metal.

Es una caracteristica deseada de la presente invencién desarrollar un
proceso para reducir las pérdidas de los valores de metal en un proceso de
recuperacion de valor de metales, mediante la mejora de la cristalinidad del

hidroxido u éxido de hierro precipitados.

Es una caracteristica de la presente invencion desarrollar un proceso que se
puede operar a temperatura ambiente a la vez que se minimiza la pérdida de

los valores de metal.

Una referencia en este documento a un documento de patente o cualquier
otro asunto que se da en la técnica no se debe tomar como una admisién de
que dicho documento o asunto haya sido conocido o que la informacion que
contiene es parte de los conocimientos generales comunes en la fecha de

prioridad de cualquiera de las reivindicaciones.
Resumen de la invencién

La presente invencién se refiere a un proceso para el tratamiento de
soluciones que contienen al menos iones férrico y uno o mas valores de
metal en solucién, y la precipitacién del ion férrico como éxido o hidréxido a
la vez que se minimiza la pérdida de valores de metal. Esto se logra

mediante el control de la concentracion de iones férrico en solucion, lo que
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mejora la formacion de cristales de hidroxidos o de 6xidos de hierro e inhibe
la nucleacion. Ademas, disminuye la capacidad de absorcién de los sélidos
precipitados y puede reducir la pérdida de los valores de metal que se

pueden precipitar dentro o en el hidréxido u 6xido de hierro.

El crecimiento de cristales es un método bien conocido para la exclusién de
las impurezas de los materiales que se cristalizan. Esto ocurre porque el
resultado termodinamicamente preferido es para las moléculas del
compuesto que se cristaliza para que se inserten en un patrén regular de red
del crecimiento cristalino. Las impurezas por lo general encajan menos bien
en la red, por lo que representan un resultado ligeramente menos favorecido,
termodinamicamente. Este principio se utiliza ampliamente en procesos de
purificacion tales como recristalizacion y refinacién en zona. Sin embargo, si
la precipitaciébn no se controla, los factores cinéticos pueden causar la
incorporacion de impurezas en precipitado, tales como metales valiosos
como niquel, cobre o zinc. Esto es una ocurrencia muy comudn durante la

precipitacion de hidroxidos u éxidos de hierro.

En consecuencia, la presente invencidén reside en un proceso para el
tratamiento de una solucidén que contenga al menos iones férrico y uno o0 mas
valores de metal, dicho proceso incluye la etapa de mantener una
concentracion controlada de iones férrico en solucién durante un tiempo de
residencia suficiente, para controlar el crecimiento de los cristales de

hidréxido u 6xido de hierro, y precipitar el hierro como un hidréxido u 6xido de

3¢



10

15

20

25

hierro relativamente cristalino, al tiempo que se minimiza la pérdida de uno o

mas de los valores de metal con el hidréxido u éxido de hierro.

En una implementacion, el proceso es aplicable al tratamiento de la solucion
madre de lixiviacion (PLS) de un proceso para la recuperacién de uno o més
valores de metal en el que la PLS incluye por lo menos iones férrico y iones
aluminio junto con el valor o valores de metal(es). El proceso se aplica
particularmente a la recuperacion de niquel y cobalto en los que la PLS es el
resultado de una lixiviacion acida de un mineral de laterita de niquel, pero
también se puede aplicar a otros valores de metal como cobre o zinc. Por
ejemplo, la PLS puede ser la solucién recuperada de lixiviacion en pila, de
lixiviacion a presion, lixiviacion a presion atmosférica o combinacién de éstas,
de un mineral sulfuro o laterita de niquel, en mata o concentrado, pero
también se puede aplicar a la biolixiviacion de minerales que contengan

cobre o zinc, o a lixiviacion acida de cualquier valor de metal.

Preferiblemente, la solucidn se trata en una serie de tanques de tal manera
que la concentracion de iones férrico en solucién se controla para que estén
en una concentracion de 0,1 a 10 g / L en un primer conjunto de tanques. El
término "tanque o" tanques" que se utiliza en este documento se ha utilizado
para incluir cualquier forma(s) de recipiente(s) adecuada para el tratamiento

de soluciones en tales procesos e incluye cubas y tanques.

Preferiblemente, el proceso es uno en donde la solucién se trata en una serie

de tanques, el proceso incluye las etapas de:
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a) alimentar de forma continua una solucién madre de lixiviacion de
un proceso para la recuperacion de uno o mas valores de metal a un primer
conjunto de uno 0 mas tanques, la solucién madre de lixiviacién que contiene
al menos un valor de metal y de 1 a 120 g/ L de iones férrico en solucion,

b) controlar el pH de la solucién para que esté en el rango de 1,8 a 5,

C) mantener la concentracion de iones férrico de la solubi(’)n en el
primer conjunto de tanque o tanques para que esté en el rango de 0,1 a 10 g
/ L con un tiempo de residencia de 1 a 20 horas para favorecer el crecimiento
de cristales,

d) mantener una concentracién equivalente de particulas de hidréxido
u Oxido de hierro entre 1y 10 veces la cantidad de hierro precipitado de la
solucién madre de lixiviacion, y

e) precipitar el hierro de la solucién, como hidréxido u dxido de hierro
en una forma relativamente cristalina al tiempo que se reduce al minimo la

pérdida de uno o més valores de metal con el hidréxido u 6xido de hierro.

Preferiblemente, el tiempo de residencia en el primer conjunto de tanque o

tanques es por un periodo de 2 a 10 horas.

Se ha encontrado, que mediante la mejora de la cristalinidad del precipitado

~ de hidréxido u 6xido de hierro se mejora el crecimiento de cristales y se

inhibe la nucleacién. Por lo. tanto, hay una tendencia de mejora para
precipitar hierro en la superficie de las particulas de hidroxido u 6xido de
hierro, en lugar de nuclear y formar particulas mas pequefas. De este modo,

el hierro es capaz de precipitar, sin la tendencia del valor del metal, por
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ejemplo niquel, que se absorbe en el precipitado de hidroxido u éxido de

hierro.

Por ejemplo, los solicitantes han encontrado que menos de 5% del valor de
metal, contenido en la PLS se coprecipita 0 se pierde en el proceso de
recuperacion. En comparacion, hasta un 20% del valor del metal se puede
precipitar por un mal control de la precipitacion de los iones férrico, sobre
todo cuando se realiza a temperatura ambiente. Los solicitantes han
encontrado que un precipitado de hierro se puede producir con un contenido
inferior de 0.05%, en peso, y en ocasiones menos de 0,01% en peso, del
valor de metal, lo que resulta en considerablemente menos pérdida en el

valor de metal en el proceso de recuperacion.

La primera serie de tanques de preferencia estan dispuestos en un arreglo en
paralelo o en serie donde en el primer tanque se encuentra la PLS durante
un periodo suficiente de tiempo para mantener una concentracion de iones
férrico de preferencia en el rango de 0,1 a 10 g / L. La primera serie de
tanques puede incluir por lo menos dos tanques, preferiblemente tres o0 mas,
dispuestos en serie 0 en paralelo. Se alimenta la PLS a la primera serie de
tanques en los que el pH de la solucidbn se mantiene en un nivel de
aproximadamente 1,8 a 5, con el propdsito de precipitar el hierro como
hidréxido u 6xido de hierro. La PLS contiene preferiblemente de 1a 120 g/ L
de iones ferrico en solucién, pero seria preferible que incluyera de 10250 g
/ L de iones férrico. El primer conjunto de tanques se puede organizar de tal

manera que haya suficiente tiempo de residencia a fin de reducir la
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concentracion del ion ferrico a cerca de 0.1 a 10 g / L, preferiblemente cerca

de 1 g/ L, despues de la precipitacién del hierro como hidréxido u éxido.

Los solicitantes han encontrado que, si el pH se controla en una dispbsicién
de los tanques en serie o0 en paralelo como se describié anteriormente, es
decir en un nivel de pH en el rango de 1,8 a 2,4, | que el precipitado incluira
solo niveles muy bajos de niquel en el complejo de éxido o hidroxido de
hierro. Esta disposicion es especialmente aplicable al proceso de la PLS de
lixiviacién con agitacién a presién atmosférica, o a lixiviacién a presion,
donde la temperatura de la PLS se eleva a una temperatura de, digamos,

80°C a 90°C.

Los solicitantes también han encontrado que, cuando la PLS estd a
tempera‘kura ambiente, por ejemplo de un proceso de lixiviacién en pila, el
precipitado de hierro se inhibird hasta que se ha alcanzado un pH de por lo
menos 3.0. A un pH de por lo menos 3.0, lo mas probable es que habra

mayores pérdidas de niquel, que se evitarian a pHs mas bajos.

Por lo tanto, en otra implementacién de la invencion, la que es
particularmente aplicable cuando la PLS esta a temperatura ambiente, los
tanques se pueden organizar en un arreglo en serie en donde el pH de la
solucion se reduce entre los tangques confluentes cuando la solucién pasa de
un tanque al siguiente. El pH se controla preferiblemente inicialmente para

que esteé en un rango mayor de 3.0 para iniciar la precipitacién de hierro
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como un hidroxido u Oxido, y progresivamente se reducira a cerca de 0,5 a

1,0 entre los tanques confluentes para minimizar las pérdidas de niquel.

Con este control de pH, y un tiempo de residencia adecuado dentro de cada
tanque, el hidroxido u oxido de hierro es capaz de cristalizar y precipitar sin
pérdidas significativas de niquel, mientras se mantiene la PLS a temperatura
ambiente. Se ha encontrado que un arreglo preferido tiene un pH de cerca de
3,5 en el primer tanque, y un pH mas bajo en los tanques Conﬂuentes, por

ejemplo, 3.0 y luego 2.5, para minimizar las pérdidas de niquel.

A medida que el pH se baja de tanque a tanque, el aumento de la cantidad
de particulas de semilla compensa el pH més bajo y mantiene el precipitado
cristalino, y supera la reduccién en la cinética de precipitacién. Al mismo
tiempo, un pH més bajo redisuelve el valor de metal precipitado e inhibe adn
mas la coprecipitacién. Una vez precipitados, el hidroxido u 6xido de hierro
cristalino es cinéticamente estable, basta con que el pH esté mas bajo al final
de los tanques par que no se redisuelva de manera significativa el hierro. El
pH se puede seleccionar del rango de 5,5 a 0,5, pero a temperatura
ambiente, es preferible iniciar en un pH de cerca de 3,5, ylla reduccioén del pH
del tanque al tanque adyacente puede ser cualquier intervalo, pero es

preferible que sea entre 0.5 a 1.0 entre tanques adyacentes.

En una implementacion, los tanques se pueden disponer en serie de manera
que el primer tanque sea mas grande que los tanques subsiguientes para

permitir mayor tiempo de residencia En el primer tanque, por lo tanto se
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establece una concentracion de iones férrico en el rango de 0,1a 10 g /L en
un periodo mas corto de tiempo. La solucidén que entra a los tanques puede
estar a temperatura ambiente, preferentemente como resultado de un
proceso de lixiviacion llevado a cabo a temperatura ambiente. Se ha
encontrado que cuando la solucidn estd a temperatura ambiente, es
preferible iniciar la precipitacion del hierro a un pH superior a 3 y reducir
progresivamente el pH en los tanques subsiguientes con el fin de minimizar
las pérdidas de niquel y cobalto. El proceso se puede mantener a la

temperatura ambiente a traves de la etapa de precipitacion de hierro.

En algunas circunstancias, la PLS puede estar a temperaturas elevadas de
hasta 100°C y en tales circunstancias, el hierro se puede precipitar como

dxido o hidréxido a pH mas bajos, por ejemplo, de cerca de 1.8 a 2.4.

Mas preferible, el hierro se precipita como goethita a temperatura ambiente
mediante el control del pH en el primer tanque para que esté en el rango de
3,0 a 5,0 y, posteriormente, disminuir el pH en cada tanque confluente en
aproximadamente de 0.5 a 1.0, de tal manera que el precipitado resultante de
hidroxido u 6xido de hierro contenga menos de 0,05% en peso, del valor de
metal, preferiblemente menos de 0,01%, y sobre todo, hayan pérdidas de

valores de metal por debajo de 5% en peso.

Las particulas de hidréxido u dxido de hierro que se mantienen en la solucién
pueden actuar como semillas para la formacion de cristales. El crecimiento

cristalino se mejora con la adicion de una semilla de hidréxido u éxido y se
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inhibe la nucleacion. Al operar los tanques con un contenido bajo de i6n
férrico, por ejemplo, 1 g / L a temperatura ambiente, se favorece el
crecimiento de cristales sobre la nucleacién y el idn férrico se precipitara
como hidrdxido u Oxido de hierro relativamente cristalino. Preferiblemente, se
mantiene eh la solucién uha concentracion de particulas equivalentes de
hidroxido u Oxido de hierro entre 1 y 10 veces la cantidad de hierro
precipitado de la PLS, la que puede actuar como semilla para la formacion de

hierro.

En otra implementacion, se puede agregar una semilla de hidroxido u éxido
de hierro a la solucidn para ayudar en la iniciacion de la formacién de
cristales. En esta implementacion, el hierro que contiene la semilla se puede
anadir de una fuente externa, o reciclado internamente dentro del proceso.
Una implementacion preferida es reciclar el desbordamiento del espesante
de hidroxido u 6xido de hierro, retornando este lodo a los recipientes de

precipitacion como fuente de particulas semilla.

Un alcali que no contiene calcio se anade preferiblemente al primer tanque o
tanques para controlar el pH. Esto tiene la ventaja de que se producird una
precipitacion de goethita relativamente pura. Por ejemplo, el alcali que no
contiene calcio se puede seleccionar de 6xido de magnesio, hidroxido de
magnesio, carbonato de magnesio o aln puede ser el mineral saprolita de la
separacion posterior a la extraccion de un mineral de laterita.
Preferiblemente, el dxido o hidréxido de magnesio se pueden reciclar para

usarlo en el proceso de la manera descrita en las solicitudes internacionales
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PCT/AU2006/000094, PCT/AU02005/001497, PCT/AU2006/001983 y
PCT/AU2006/001984, cada una a nombre de BHP Billiton. El &lcali que no
contiene calcio puede controlar el pH para producir un precipitado

relativamente puro de goethita.

Preferiblemente, el aluminio también se co-precipita junto con el hidroxido u
6xido de hierro. El aluminio en general, deberé precipitar como hidroxido de
aluminio y se precipitard en las condiciones de pH junto con el hidréxido u
oxido de hierro. La precipitacion del 6xido o hidréxido de aluminio se puede
controlar de manera Util, en la misma forma, para producir un 6xido o

hidréxido de aluminio relativamente cristalino, sin pérdida del valor de metal.

Se puede agregar un oxidante a la solucién para oxidar el hierro ferroso a
hierro férrico. Esto podria hacerse como un paso independiente, o se puede

adicionar a la solucion en el primer o siguiente conjunto de tanques.

. Preferiblemente, el oxidante es aire que se burbujea en la solucion, por

ejemplo, en el primer o en los siguientes tanques, o antes de alimentar la

solucién al primer tanque.

Los alcalis que contienen calcio tales como piedra caliza, cal, dolime o
dolomita también se pueden agregar al primer tanque y a los siguientes

tanques, en cuyo caso el precipitado de goethita contendra contener yeso.

El valor o valores de metal se recupera(n) de la solucién que sale del primer

conjunto de tangues, la cual estd sustancialmente libre de impurezas de
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hierro y aluminio. Por ejemplo, en un proceso para la recuperacion de niguel
y cobalto, se pueden recuperar el niquel y el cobalto de la solucion ya sea
por precipitacibn de mezcla de hidréxidos, precipitacién de sulfuro,
intercambio de iones o extraccién por solventes, u otros medios reconocidos

para la recuperacion de tales valores de metal. .

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 muestra una disposicion de tanques en serie y en paralelo donde
el producto en solucion lixiviado se alimenta a una disposicién de tanques en

paralelo, que descargan en un arreglo de tangques en serie.

La figura 2 muestra una disposicion de tanques en serie-serie por la que se
alimenta una solucion de lixiviacion producto en los tanques en un arreglo en

serie.

Descripcion detallada de la invencion

La invencidn sera descrita con referencia a los dibujos de acomparnamiento.
Hay que tener en cuenta que estos dibujos son ilustrativos de las
implementaciones preferidas de-la invencion, y la invencién no debe ser

considerada como limitada a estos.

La PLS alimentada puede ser una soluciéon de lixiviacién de cualquier

proceso de lixiviacion. Por ejemplo, en una implementacién preferida, la PLS
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es de una lixiviacion &cida en pila de un mineral laterita de niquel, pero
tambieén puede ser de un proceso, o una combinacién de uno a presién
atmosférica, o de un proceso de biolixiviacién de otros minerales que
contengan los valores de metal. La PLS generalmente contendra entre 1 y
120 g / L de iones férrico en solucion, pero en una implementacién en ia que
la PLS se obtiene de una lixiviacién en pila del mineral laterita de niquel, el
contenido de i6n férrico estara en el orden de cerca de

30 g/ L, junto con otras impurezas, tales como aluminio, cromo, manganeso

y magnesio, y los valores de metal de niquel y cobalto.

La PLS alimentada se puede oxidar, por ejemplo, mediante burbujeo de aire
en los tanques o antes de la alimentacién en el primer conjunto de tanques,
con el fin de oxidar el hierro ferroso presente a férrico. Preferentemente, el
aire se burbujea al ultimo de los tanques en la serie, ya que esto evita los
probiemaé de espuma y por que la concentracion de hierro ya es baja, el
hierro férrico formado por la oxidacion se precipita naturalmente en forma

cristalina.

En la implementacion ilustrada en la Figura 1, la alimentacién de la PLS se
divide en tres tanques de igual tamano. Esto le da un tiempo de residencia
tres veces mayor de la PLS en el primer grupo de tanques. Se afiade a los
tanques un alcali que contenga calcio, tal como un lodo de piedra caliza con
el fin de mantener el pH al nivel deseado para precipitar el hierro como un
producto de hidréxido u 6xido de hierro. Se puede también agregar, 4cido o

una cantidad adicional de la PLS, en caso de que sea necesario controlar el
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pH al nivel deseado. El producto de hidréxido u 6xido de hierro puede
también contendra yeso. Alternativamente, se puede agregar un 4lcali que no
contenga calcio como el hidrdxido de magnesio, 6xido o carbonato o incluso
saprolita de una operacion de procesamiento de laterita para obtener el

producto goethita relativamente puro...

La PLS se alimenta continuamente a los tanques y el tiempo de residencia es
tal que en la precipitacién del hidréxido u éxido férrico, las condiciones de
operacion en el primer tanque son tales que se mantendra un contenido de
ion ferrico de cerca de 0,1 a 10 g / L de ion férrico en la solucién, pero
preferiblemente cerca de 1 g/ L. El tiempo de residencia en los tres tanques
en general, sera de 1 a 20 horas, preferiblemente de cerca de 2 a 10 horas, o
hasta que se alcance un estado estable de la concentracion de iones ferrico

de cercade 0,1a10g/I

La Figura 2 ilustra una implementacion alternativa, donde los tanques estan
dispuestos en serie. El pH de la solucién esta descendiendo constantemente
entre los tanques confluentes, y como se ilustra en la Figura 2, el primer
tanque tiene un pH inicial de 3.5, y el pH se reduce progresivamente hasta
alcanzar un pH de 3 a un pH de 2,5 en los siguientes tanques. Si se desea, el
pH se puede elevar en el tanque o tanques final(es) para ayudar a la
precipitacion de aluminio y otras impurezas, tales como cromo. Esta
disposicion es especialmente aplicable cuando la PLS esta a temperaturas

ambientes.
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En una disposicion alterna ilustrada de los tanques, el primer tanque puede
ser un gran tanque, seguido de tanques mas pequenos que daria un tiempo

de residencia relativamente mayor que en el primer tanque.

Con posterioridad a la salida del primer grupo de tanques, la solucidn esta
sustancialmente libre de hierro y el precipitado de hidréxido u éxido de hierro
contiene menos de 0,05% en peso del valor de metal, preferiblemente menos
de 0.01%, resultando en menos de 5% la pérdida de peso del valor de metal.
El aluminio también se debe co-precipitar con el hidroxido u 6xido férrico. La
solucion entonces pasa a una etapa de separacion sélido / liquido en donde

se eliminan el hierro precipitado y los éxidos e hidréxidos de aluminio.

Si se desea, una parte del precipitado separado se puede reciclar al primer
tanque o a los siguientes tanques para que actie como semilla para el

crecimiento de cristales.

La solucion, sustancialmente libre de impurezas de hierro y aluminio,
entonces se procesa para la recuperacion del valor o valores de metal(es).
En el caso de. la recuperacion de niquel y cobalto, el niquel y el cobalto se
pueden recuperar por ya sea precipitacion de mezcla de hidrdxido,
precipitacion de sulfuro, intercémbio ibnico o extraccion con solventes, 0 una

combinacion de estos.

Una ventaja particular del proceso de la presente invencion es que hay una

reduccion sustancial de la pérdida de valor de metal, ya que no se perderia
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con la precipitacion del hierro, en una extensién significativa, como puede
suceder con los procesos corrientes. Una aplicacion potencial del proceso
consiste en procesar la PLS de un proceso de lixiviacién &cida en pila del
mineral laterita de niquel, a pesar de que cuenta con amplias aplicaciones a
otros procesos, tales como biolixiviacion, proceso de lixiviacion a presién o a
presion atmosférica, u otros valoreé de metal. Como el proceso se puede
operar eficazmente en temperaturas ambiente ,la PLS de un proceso de
lixiviacion en pila se puede alimentar directamente para el tratamiento en el

proceso de la presente invencion.

Un beneficio adicional de aumentar Ia cristalinidad del precipitado del
producto de hidroxido u dxido de hierro, es la mejora de las caracteristicas
de separacion sdlido / liquido del precipitado, conduciendo a un mejor
espesamiento y a las caracteristicas de filtracién, asi como también se tiene

un material mas compacto para su disposicion.
Ejemplos
Ejemplo 1 - Ejemplo comparativo

Una solucién (2.5 litros) que contiene niquel y sulfatos de hierro se coloco en
un recipiente de reaccién con bafles equipado con un agitador mecanico. El
recipiente se calentd con agitacion para elevar la temperatura de la solucion
a 85°C, que fue la temperatura de control durante el experimento. Un lodo de

piedra caliza en agua (25% p/p) se bombea al reactor para alcanzar y

17
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mantener un pH de 3.0. Se afade una pequena cantidad de H.SO,
concentrado para corregir el pH a este nivel cuando sea necesario. Después
de agitar durante 25 minutos el contenido del recipiente se decanta y se
llevaron a cabo, en dos muestras de 1 L del lodo un ensayo de
sedimentacion y un ensayo de filtracion al vacio. Al finalizar estos ensayos el
lodo combinado se filtré y la torta del filtro se lavo bien con agua. Una

muestra de los sélidos se sec6 y se sometio a andlisis por XRF.

Ejemplo 2 - Precipitacién controlada de Goethita a pH constante

Se puso agua (500mL) en el mismo recipiente de reaccion con bafles, como
se describié en el Ejemp'lo 1. El recipiente se calenté con agitacién para
elevar y mantener el contenido del recipiente a 85°C durante todo el
experimento. Una muestra de la solucion (2.5 litros) como la utilizada en el
ejemplo 1 se bombed al reactor durante un periodo de 2,5 horas, a una tasa
controlada para mantener una concentracion de iones férrico entre 1,1y 2,5
g/ L. La tasa de bombeo de la solucién se aument6 de 9 ml / min al inicio del
experimento a 46 ml / min al final del experimento con el fin de mantener la
concentracion del ion férrico en este rango. Se bombed simultaneamente un
lodo de piedra caliza en el agua (25% p /p) al reactor para alcanzar y
mantener el pH en 2.0. Al término de 2,5 horas, el contenido del recipiente

de reaccion se decanto y se traté como en el ejemplo 1.

Ejemplo 3 - Precipitacién controlada de Goethita a pH constante y

temperatura ambiente
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Se puso agua (500mL) en el mismo recipiente de reaccién con bafles, como
se describié en el Ejemplo 1. Se us6 una muestra de solucién (2.5 L) como la
que se utilizd en el ejemplo 1 que se bombeé al reactor en un periodo de 2,5
horas, a una tasa controlada para mantener la concentracion de ién férrico
entre 0.22 y 0.31 g/L . La tasa de bombeo de solucion se incrementé desde
9 mL /min al inicio del experimento a 46 mL /min al final del experimento, con
el propdsito de mantener la concentracion de ion férrico en este rango. Un
lodo de piedra caliza en agua (25% peso a peso) se bombed
simultaneamente otra vez al reactor, para alcanzar y mantener el pH en 3.0.
La temperatura se mantuvo en temperatura ambiente de 21°C a través de
todo el experimento. Al completarse las 2.5 horas el contenido del recipiente

de reaccion se decantd y se traté como en el ejemplo 1.

Ejemplo 4 — Precipitacion controlada de Goethita a pH paso a paso a

temperatura ambiente

Se puso agua (500mL) en el mismo recipiente de reaccion con bafles, como
se describio en el Ejemplo 1. Se usé una muestra de solucién (2.5 L) como la
que se utilizo en el ejemplo 1 que se bombed al reactor en un periodo de 2,5
horas, a una tasa cada vez mayor de 7 m! / min al inicio del experimento y a
30 ml / min al final de la experimento. La temperatura mantuvo a temperatura
ambiente de 21°C durante el experimento. El lodo de piedra caliza de nuevo
se bombed simultdneamente al reactor, pero en el periodo inicial de 50

minutos se control6 el pH en 3.5, luego, en 3.0 por 50 minutos, luego, en pH
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2,5 para el periodo final de 50.minutos Durante los primeros 50 minutos la
concentracién de ion férrico fue 0,1-0,2 g/L, los siguientes 50 minutos fue de
0,6-0,8 g /Ly en los 50 minutos finales fue de 4,8 a 5,8 g/ L. Al completarse
las 2.5 horas el contenido del recipiente de reaccién se decantd y se tratd

como en el ejemplo 1.

Los resultados de cada experimento se muestran en las Tablas 1 a 3.

Tabla 1 ~Composiciones de las soluciones

Ejemplo | Tiempo Al - Ca Co Fe Mn Ni

QL | @b | @YV | L | @L | @u

1 Inicio 4.02 ND 0.19 26.7 2.12 3.96

Final 0.02 0.48 0.11 0.01 1.40 2.14

2 Inicio 418 0.02 0.20 27.8 2.14 4.36

Final 2183 0.64 0.15 1.53 1.61 3.12

3 Inicio 4.15 ND 0.20 28.7 2.09 4.43

Final 2.37 1.06 0.14 0.69 1.52 2.97

4 Inicio 3.88 0.02 0.20 28.4 213 4.12

Final 2.67 0.63 0.14 5.56 1.45 2.82

ND = no detectable
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Tabla 2 — Composiciones sélidas

Ejemplo | Tiempo Al Ca Co Fe Mn Ni
% % % % % %
1 final 2.0 20.5 0.03 12.7 0.04 0.28
2 final 0.65 20.9 ND 13.7 ND | 0.0015%
3 final 1.9 16.5 0.03 | 155 ND 0.08
4 final 0.2 14.7 ND 19.2 ND 0.007

ND = no detectable ,
1= por digestion e ICP: por debajo del limite de deteccion de XRF

5
Tabla 3 - Resultados Experimentales
Ejempl | Temperatu | Piedra | Volumen | Tiempo | Humeda Ni
0 ra del caliza de lodo de ddela | perdido
experiment | utilizad | sedimenta | formacié | torta alos
0 a (g) do npara | (%peso | soélidos(
(@) § filtracion | a peso) %) ¥
(s)
1 85°C 359 630 53 58 175
2 85°C 226 ND ND 26 0.2
3 21°C 252 390 13 46 3.6
4 21°C 235 580 52 49 0.1
§ = Para una muestra de 1 L del lodo después de 1 hora, floculada con 30
ppm de floculante no idnico.
10 1 = relativo al peso de niquel en la solucién de la muestra inicial de 2,5 L

ND = No determinado
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Los resultados en las tablas 2 y 3 para el Ejemplo 2 demuestran muy baja co-
precipitacion de niquel con el precipitado de goethita por - cristalizacion

controlada a 85°C a pH 2.

El ejemplo 3 en las mismas tablas demuestra que la baja coprecipitacién de
niquel con hierro se puede obtener por cristalizacidn controlada a

temperatura ambiente a pH 3.

El ejemplo 4 en estas tablas, ademds, demuestra que la muy baja
coprecipitacion de niquel se puede obtener a temperatura ambiente por
cristalizacion controlada con una reduccién gradual del pH de 3,5 a 3,0 y de

ahia 2.5.

La invencion que se describe en este documento puede aceptar variaciones,
modificaciones y / o adiciones diferentes a las especificamente descritas y ha
de entenderse que la invencidn incluye tales variaciones, modificaciones y / o

adiciones que caen en el espiritu y el alcance de la descripcion anterior.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para el tratamiento de una solucion que contiene al menos
iones ferrico, y uno 0 méas valores de metal, dicho proceso incluye la etapa de
mantener una concentracion controlada de iones férrico en solucién por un
tiempo de residencia suficiente para controlar el crecimiento de cristales de
hidroxido u 6xido de hierro, y precipitar el hierro como hidréxido u 6xido de
hierro elativamente cristalino a la vez que se minimiza la pérdida del mineral

0 de mas valores de metal con el hidréxido u éxido de hierro.

2. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 1 en donde el hierro se

precipita como goethita.

3. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1 en donde la solucién se
mantiene a una concentracién de iones férrico de 0,1 a 10 g / L por un tiempo

de residencia de 1 a 20 horas.

4, Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1 en donde la solucién es
una solucion madre de lixiviacién de un proceso para la recuperacion de uno
0 mas valores de metal, en donde la solucién madre de lixiviacién incluye por
lo menos iones ferrico y de aluminio junto con uno 0 mas valores de metal en

v

la solucion.

5. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 1 en donde la solucién se

trata en una serie de tanques, el proceso incluye las etapas de:

$3
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a) Alimentar continuamente una solucién madre de lixiviacién de un proceso
para la recuperacion de uno o varios valor(es) de metal en un primer conjunto
de uno o més tanques, la solucion madre de lixiviacidn contiene al menos un
valor de metal y de 1 a 120 g/ L de iones férrico en solucion,

b) controlar el pH de la solucién para que esté en el rango de 1,8 a 5,

C) nﬁantener la concentracion de iones férrico de la solucién en el primer
tanque o tanques para que esté en el rango de 0,1 a 10 g / L con un tiempo
de residencia de 1 a 20 horas para favorecer el crecimiento de cristales,

d) mantener una concentracién equivalente de particulas de hidroxido u 6xido
de hierro entre 1 y 10 veces la cantidad de hierro precipitado de la solucién
madre de lixiviacion, y

e) precipitar el hierro de la solucion, como hidréxido u éxido de hierro en una

forma relativamente cristalina.

6. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 5 en donde el proceso se
lleva a cabo en el primer conjunto de tanques a una temperatura desde

temperatura ambiente a 100°C.

7. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde menos de
5% en peso, de los valores de metal se precipita con el éxido o hidréxido de

hierro.

8. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde el precipitado
resultante de hidroxido u éxido de hierro contiene menos de 0,05% en peso,

del valor de metal, preferiblemente menos de 0.01%.
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9. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde el valor del

metal es uno 0 mas de niquel, cobalto, cobre o zinc.

10.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde la solucion
madre de lixiviacién resulta de una lixiviacion acida de un mineral laterita de

niquel.

11. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, en donde la lixiviacion
es una lixiviacion en pila, biolixiviacién, lixiviacion a presion, lixiviacion a

presion atmosférica o una combinacion de éstas.

12. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5, en donde el primer
conjunto de tanques esta dispuestos en un arreglo en paralelo o0 en serie
mediante el cual la solucion madre de lixiviacion se encuentra en el primer
tanque durante un periodo suficiente de tiempo para mantener una

concentracion de ién férricode 0,1 a 10 g/ L.

13.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 12 en donde el primer
conjunto de tanques incluye por lo menos dos tanques dispuestos en serie 0
en paralelo, donde el pH de la solucion se disminuye entre los tanques

confluentes.

14.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 13 en donde el pH del
primer tanque se controla para que esté en el rango de 3,0 a 5,0 para iniciar

la precipitacion del hierro como un 6éxido o hidréxido.

Ny
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15. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13 en donde el pH de la
solucion se disminuye en aproximadamente 0,5 a 1,0 entre los tanques

confluentes.

16.  Un proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 13 en donde el proceso

se lleva a cabo a temperatura ambiente.

17. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 12 en donde los tanques
estan dispuestos de tal forma que el primer tanque es méas grande que los
tanques siguientes para permitir mayor tiempo de residencia en el primer

tanque.

18.  Un proceso segun las reivindicaciones 5 y 13 en donde el hierro se
precipita como goethita a temperatura ambiente mediante el control del pH
en el primer tanque para que esté en el rango de 3,0 a 5,0 y, posteriormente,
disminuir el pH en cada tanque confluente en aproximadamente 0,5 a 1,0, tal
que el precipitado resultante de hidréxido u éxido de hierro contiene menos

de 0,05% en peso, del valor de metal, preferiblemente menos de 0.01%.

19.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde las particulas
de hidroxido u 6xido de hierro que se mantienen en la solucién actian como .

semillas para la formacién de cristales.



10

15

20

25

27

20.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde una semilla
de hidroxido u éxido de hierro se agrega a la solucién para ayudar a la

formacion de cristales.

21. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde se coprecipita

aluminio junto con hidréxido u éxido de hierro.

22.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 1 en donde se agrega un

oxidante a la solucién para oxidar el hierro ferroso a hierro férrico.

23.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 22 en donde el oxidante

es aire burbujeado.

24.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde se agrega un
alcali que no contenga calcio al primer y al siguiente tanque o tanques para

controlar el pH para producir un precipitado de goethita relativamente pura.

25.  Un proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 24 en donde el alcali que
no contiene calcio es 6xido de magnesio, hidréxido de magnesio, carbonato

de magnesio o mineral saprolita.

'26.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 5 en donde un alcali que

contiene calcio, tal como piedra caliza, cal, dolima o dolomita se agrega al
primer tanque y al siguiente tanque o tanques y el precipitado de goethita

contiene yeso.

S+
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27. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 5 en donde el valor o
valores de metal es/son recuperados de la solucién que deja el primer

conjunto de tanques.

28. Un proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 27 en donde se
recuperan de la solucion niquel y cobalto ya sea por precipitacién de mezcla
de hidroxidos, precipitacion de sulfuros, intercambio idnico o extraccién con

solventes.

\Y's
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RESUMEN

Un proceso para el tratamiento de una solucién que contiene al menos iones
ferrico, y uno o mas valores de metal, dicho proceso incluye la etapa de
mantener una concentracién controlada de iones férrico en solucién durante
un tiempo de residencia suficiente para controlar el crecimiento de los
cristales de hidroxido u éxido de hierro, y precipitar el hierro como hidréxido u
Oxido de hierro relativamente cristalino, al tiempo que se minimiza la pérdida

del mineral o mas valores de metal con el hidréxido u 6xido de hierro.
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Completa Incompleta |:]

DISENO INDUSTRIAL L] (Art. 119 Decisién 486/00)

Indicacion que se solicita disefio industrial
Datos de identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud

Representacion grafica y fotografica del Disefio Industrial o muestra del material que incorpora
el disefio

Il

Comprobante de pago de las tasas establecidas

Completa :I Incompleta :|

ESQUEMA DE TRAZADO ] (Art. 92 Decisi6n 486/00)

Indicacion que se solicita un esquema de trazado
Datos de identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud
Representacion gréfica de un esquema de trazado

U

Comprobante de pago de las tasas establecidas

Completa [:| Incompleta [:]
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Doctor(a)

MARGARITA CASTELLANOS ABONDANO
Apoderado(a) y/o Representante de

BHP BILLITON SSM DEVELOPMENT PTY LTD.

REFERENCIA Radicacién No. 10 158990
Solicitud internacional PCT/AU2009/000812
Fecha inicio fase nacional 25/01/2011

Tramite 1
Evento 378 o
Actuacion 430

Oficio No. ELO .3‘8 8 i

Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento en el articulo 38 de la Decisién 486 de la
Comision de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de Cooperacion en Materia de Patentes (PCT), regla
51 bis del Reglamento y Circular Unica de la Superintendencia de Industria y Comercio, se le comunica que:

1. La solicitud no contiene la copia del documento en que consta la cesion del derecho a la patente del inventor al
solicitante 0 a su causante, conforme a lo establecido por el articulo 26 literal k) de la Decisidn 486 de la
Comision de la Comunidad Andina. Cuando se trate de documentos otorgados en el extranjero, estos deberan
legalizarse de conformidad con lo dispuesto por los articulos 259 y 260 del Cadigo de Procedimiento Civil.
Cuando se trate de las declaraciones a que hace referencia la Regla 4.17 ii) del Tratado de Cooperacién en
Materia de Patentes PCT., el alcance de las tales declaraciones se determinara segun indiquen claramente una
cesion de derechos del inventor al solicitante o su ‘causante, de conformidad con lo dispuesto en el numeral
5.2.15 del Capitulo Quinto, Titulo X de la Circular Unica de Superintendencia de Industria y Comercio.

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decision 486, se le requiere para que dentro del término
de dos meses siguientes a la fecha de notificacion del presente oficio, complete los requisitos anteriormente
enunciados. En caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se considerard abandonada y
perdera su prelacion.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del capitulo quinto del titulo
primero de la Circular Unica No.10 de 2001.

e———

JOSE LUIS SALAZAR LOPEZ

Director de Nuevas Creaciones (c) Q l‘ “N{ 'L\}\l

W

E! anterior requerimiento fue notificado por fijacion en lista de fecha
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