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ATMO EACH PROCESS FOR LATERI ORE

INTRODUCTION
The present inwention resides in a process for the abnospheric pressure acid
leaching of ialerite ores fo recover hickel and cobalt products,

More spacifically the invention resides in the sequential and Joint ecld jeaching
of laterite ore fractions to racover nickel and cobalt and discard the Iror reaidue
material, substantially free of the iron rich jarosita solld, =g NaFay (S0.050R .
In & praferred form, the pmcess of recovery ol nicksl and cobal imxalvoe the
sequantlal reactions of first, leaching Lhe low magnesium containing ore
fractions such a5 Wmanfte, with sulphurke aecld at atmoespharic pressura and
temperatures up to tha boling poinl, sequantially followed by the leaching of the
high magnesium containing ore Iractlons such os saprolils. The leached sofids
contain Fon precipitated during leaching, preferably in the goelhlie form, eg
FeQOH, or ather relatively [ow awphale-containing forms of iron gxkde or Ion
hydvoxids, and substantially free of the jarosite fonm,

The process can alao be applied to highly smectitic or nomtronllic ores, which
typically have Iron end magnasium contents bolween those of typical limonibe
and saprofe ores. These oree usually lesch easily at atmospheric. pressure
condons,

BAGKGROUND OF THE INVENTION

Laleris ores are oxidised orez and their axploltation requires essentially whala
ore procassing ab generally thers |3 no efective mathod to beneficinln the are
to concehtrate the valwahle metals nickel and cobalt.

As ghown In Takle 1, the Fondnicked ralbio Is '-;mmle being high In the limenite
fraction and lower fn the seprolite fraction, therefore the eeparation of
Solubiized nickel ard cobealt from disaalved iron s & Key lssua I any recovery
Process.
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"Ore Type Fowik [Mawi% |[NIwik [Cowt% |Feiliralio |
Tndonosta imontia #3  |1.30 158 J0.10 |27
“Indonasia aaprokta 8.5 14.60 337 0.09 3
"indonasia saproits with high Fo | 18.5 11.10 218 0.14 9
content _
"Now Crledonla Amonite 471 0.40 133 0.10 38
[ Now Caledonia saprofits 77 23 1.00 0.02 [
"Wastern Austratian low-Mg 010 | 25.4 490 2.50 0.07 10 -
Wesiemn Austiokan kigh-Mpore | 10.0 188 [ 138 0.02 7
(Guianbow-Mpnontonfisom | 216 [ 200 [ 180 [ 005 12
Léumm high-Mg nonlronfie ora | 18.8 830 .47 LY I 1)

Table 1 Iron, Nickel and Cobalt Content in Varlous Laterite Ore Sample

In the acid leaching of lateritic ore, the high pressure acid leaching (HPAL)
process was developed to dissolve nickel and cobalt and convert the major
portion of solubliized Iron to insoluble hematite. This was achieved in
autoclaves operaled sl high temperatures (250-300°C) and associated
pressures. HPAL methoda recover high perceniages of nickel and cabalt but
require expensive, sophisticated equipment to withstand the high pressure and
tamp'eralura operaling conditions.

In order to avold the use of exponsive equipment, altematives 1o the HPAL
process have been discliosed. These generally opsrate at temperatures up to
110°C at atmospheric pressure. One such disclosure Is US Patent 6,261,527,
which describes the sequentlal leaching of limonite and saprolite fractions of
leterite ore with sulphuric acid at atmospheric pressure and lemperatures below
th bolling point, discarding most of the diasolved lron as insoluble arosite
solids. -

There are envionmental concems with this iron removal proceas as the jarosite
compounds are thermodynamically unstable. Jaroshs may decomposge siowly
to iron hydroxides releasing sulphuric acid. The released acid may redissolve
traces of precipitated haavy metals, such as Mn, NI, Co, Cu and Zn, present in
the ieach residue talling, thereby mobiiizing these metals Into the ground or
surface water around the tallings deposit
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Another disadvantage of this process la Lhat jarosite containa sulphate, and this
increases the acld requirement for leaching significantly. Sulphuric acid Is
usuelly the single most expensive input in acid leaching processing, so there Is
aiso an economic disadvantage In the jarosite process.

US Patent 6,379,637 in the name of Walter Curlook describes an atmospheric
acld leach process for leaching nickel and cobalt from highly serpentinized
saprolitic fractions of nickel latarile ores. This process involves the leaching of
the highly serpenfinized saprolitic ore by the direct addition of sulphuric acid
solutions o the ara at almospheric pressure. The acid consumpllon in this
process is suggested to be 800 to 1000 kg per tonne of dry ore.

UK Palent GB 2088872 in the nams of Falconbridge Nicke! Mines Ltd, relates
o an atmospheric leaching process of lateritic nickel ores whareby nickel and
cobalt are solubllized from high —magnesia nickelferous sorpentine ores by
leaching the ore with an aqueous solution of sulphuric acid. A reducing agent is
also added to Lhe solution in large quantities to maintain the redox potential of
the solution at a value of between 200 and 400 mV measured agalnst the
saturated calomel electrode.

Such procasses utilize direct addition of acld in the leaching process where acid
I8 usad fo leach the whole content of the ore being processed. With sulphuric
acid being an expensive input In the acid leaching process there are economic
as well as environment disadvantages to such processes.

The present invention alms (0 overcome or alleviale one or more ,of the
problems assoclated with prior art processaes.,

The discussion of documents, acts, materials, _devices, articles and the like is
included In this specification solely for the purpose of providing a context for the
present invention. It is not suggested or represented that any or all of these
malters formed part of the prior arl base or ware common general knowledge In
the fleld relevant to the present invention as # existed in Australia before the
priorily date of each claim of this application.
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DESCRIFTION OF THE INVENTION

The present invention resides In & procesa for the stmospherlc soid lenching of
latoritic cree to recover nickel and coball products. In particular, e present
Invention resides In the acid leaching of separate fractions of the latertic ore
saquenially and Joinlly i reover niokel and coball st atmospheric pressure
and temperatures up to the bolling point of the acid.

In one smbodiment, 1 presant invention resides In an almospheric keach
process in the recovery of nickel and cobalt from lataritic ores. said procassing
Inchudirg the sleps ol

A) separating fhe lateriiio ore Inlo & fow magnesfum contsining ore
{mction, and a high magnesiun ooniaining ora fraction by selective
mining or poet mining classification;

b) saparately slwrying the separated ore [ractians;

c) jeaching the low maegnesium conbaining ore freclion with
concentrated sulphwric scid as s primary leach step; and

d)  ntoducing the high megnesium content ore shry following
abatenfial completton of ihe primary leach step Bnd precipitating iron as
goethlte or enother low sulphate contalning form ef Ton oxide or Fon
hydroxide, whereln sulphuric ackl raleased during iron precipliation is
used to leach the high magnesium ore fraction ae & secondary leach
stap. :

The prasenl Imeshllon provides an atmosphetic pressure lssch whersln most of
the kon is discarded as solid gosihita, or another relatively kw sulphate-
contalning form of lron oxide or iron hwdroxkle, which contain lillle or no
sulphate moleties, and awvoida the digadvantage of pracipitating the Iron
jarosite. The general reaction bs expressed fn reaction (1):

(Fe,2E)0.0H -HMp,Ni,)81:05(DE) +He30,  Fe.0H + NiSOHMgS 0y I-E1D;+H:ﬂ
ﬁﬁi’ﬂ""”"‘ Bopealiic Joethise

(1}
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Thie general reactlon |s & combination of the primary Bmonita Isach step end the
secondary saprolite leach step.

In lhe ramoval of iron &5 jarosile fram the reacllon mixture, one mole of geld is
produced per male of Won precipitated. However, whan the Iron is preciplated
as goethite, 1.5 male of acld ¥ produced per mole of ion precipitated. This 1s
shown In the reactions (2) and (3) below.

The remoaval of iron as jarosite from the reaclion mixture is according io the
following reacllon:

0:3Naz 8Oy + 1.5 Fe; (804} * 8H20 — NaFey(SO{0H,+3H80,, (2}
Jarosita
The removal of lron as goethile from the eaction mixure s according to the
following reaclon:

0.5Fep{S04) + 2H0—Fa0 (OH) + 1.6 H=80,, i3)
gaothite

From theee readlions, & is demaneiraied that removal of kon as Jarosits from
the reaction mbiure results in the loss of 0.5 mola of H,SO, per mole of iron
compared to the removal of iron a8, for examgple, in the gosthite form.

At the citical slage of saproffe Isaching, when this loas ocours, ess acid

. remaing for the recovery of nickel and cobalt from the ssprolite fraction being

processad. Therefare, the present invention rasides In an Improvement on the
prior arf with respect to the nabwe and quality of solkls discharged and more .
affective usa of lhe sulphuric add leachets, which provides economical and
environmental advqnlagua.

During the eecond leach step, the iron I8 most prefarably precipitated as
goethite, that la FeO{OH}, which results in a higher level of acid belng availabla
for ihw secondary leach step than If the Inon wes prBl.ﬁillﬁtEd &g, for example,
Jarosite. A particular feature of the process of the presart Imvenflon Is that &=
sulphuric ecid, is releasad during iron precipitation of the swhndarr leach slep,
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{nere 18, In general, o nesd far exditional sulphuria acid to be added during this
slep.

The low magnesium contalning ony freclion inciides tha Imonile fraction of he
letarite ore (Mg wi % approximabely lass thah 8. This fraclion may elso include
low to mediam level magnesium content smeclie or nontronile ores which
gensrally have a magnesium conlent of about 4 wt. % to 8 wl. %. The high
magnesim containing ome fraction incivdes the eapralite fraction of ths katarite
oma (Mg wt % greater than approximately B). Thia [raclion may alsa induda
smeciite or nontronité ocres. The shumying of both the low magnesium and high
magnesium contalning ore frections i generelly carded out in sodium, alkali
metal and ammionium free weter at solids concentralion from approximately 20
wt % and above, limiled by slurmy rheclogy.

The primary |leach step iz carried out with low-Mg ore for exampls low
magnesium conlalning limonite o sluy or low © medium-Mg containing
smoeclite or nonbtonite ora shury, end concentreled sulphuric acikd &t &
tempergtura up to J05°C or the boiling point of the leach reactants at
uhnns;ihariu preasure. Most preferably the roaction temperature is sa high as
possible o achleve rapid leaching at stmospheric pressurs. The nickel

" contalning mineral In Bmonlle ara (& gosthite, and the nickel is diatrbutad In the

gosthile mairix. The acldity of the primary leach step therséore should be
sufficient to destroy the goethite matrix fo liberate -the nlokal, The dose of
sulphuric ackd s prefersbly 100 to 140% of the atoichiometric amownt to
dissolve approwimately ovar B0% of nickel, cobalt, ron, mengenese and over
80% of the aluminium and magnesium in the ore.

The ratio of the high magnesium ore, for example saprolile, and ihe low
magnesiin one, for example limenlte, B ides_llly in a dry ratio range of from
about 0.5 to 1.3. The seproliie/imonlle ratlo largsly depends an the are

. composltion. Thearsfically, the amount of saprolits edded during the secondary

leach stap should approximately equal the aum of the residual fres acid in the
primary leach stap, and the ack] released fram the iron precipitation as gosthita.
Genarally about 20-30 /. of residual free ackd remains {rom the primary leach

5



10

15

20

20

WO 03/093317 ' FETIAVINGI0S
T

etap whila 210-260 gl sulphuric acid (squivalant o 80 — 00 g Fe™ is
releseod during goedhlts precipitalion.

In omcer lo llberata the coball contant of asbolane, or othar smilar Mn {lll or [V}
minerals, a reductant, ap sulphur dioxide gas or sodium-fres matabisulphits or
sulphite, Is Injected into the low magnesium contalning ore surry to conl the
redax potential to preferably leas than 1000mY {EHE]. preferably between 800
and 1000 mY (SHE), and mosl preferably about 835 m¥ (SHE) for the primary
leach step. At about B35 mV (BHE), cobalt ks almost complelaly rekeasad from
the asholane while aknost no ferc lon (Fe™) is reduced to the femous lon
(Fe*)

Dhuing the sacondary leach stap the redox potential I3 preferably conbtrolled to
ba batween 700 and 800 my (SHE). most preferebly about Y20 and 800 mYy
(SHE). Tha preferred redux palenlial in the sesandary teach step is slightly
lxy than thet of the primary leach sep becauss sapolile cantelns famous lon
and tha releasa of fermous ne decressas the redox potentlal In the sacondary
leach siep. Thorefors, generally no reductant Is needed I conlrol the redox
poterial in this stage of the procees. The need kor 8 reductant duving the
sacondary leech slep Is largely dependant on the contert of tha saprolliie ore
and soime reductant may be required if, for example, thers is a high conlent of
cobak in esbolane or some axidant, such,as dichromarte ls prasent during the
samdlile leach,

The comypletion of raduslion arid leaching following the secondary leach step Is
indfcaled by the formation of 0.5 to 1:0 /L fetrous ian {Fa*) and steady ackd
concemiration under Lhese reaction condiffons. The welght kss of ow
magnasivim ore is typically over 80% and the extraction of nickel and cobalt is
over BO%. )

The secondeny-ataps of keaching Includes the simultaneous |eaching of tha
high-Mg ore such as sapwolits, and on precipitation, preferably as quethite or
other relatively low sulphata-containing forms of tron exide or ron hydroxide.

}2-
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The high-Md om, eg saprolite shury, {which may optionally be preheated) and
which may sied Include or consist of medium to high magmeselum contant
nontrontte ar emecilla ore, is added to the reaction mix altar the complation of
the primary leaching step, Tha reaclion |s carried out at he temperature
preferatily up to 106°C or the boillng point of the leach reactants at atmospheric
presswe. 1ha réanllnn lemperalure is mest preferably we high sa possible o
achieva rapid leaching and lron pracipitation kinetics. The secondary leach step
is genaraily caried out In a separate neactor from that of the pimary leach step.

The dosa of high magnesium ore |a determined by the free acid remaining from:
e primary-stege of [eaching, the acid relensed durlng ron predpitation as
goethite and the unit stolchiometrlc acid-consumption of high-Mg ore at.given
exdracons of nickal, cobalt, Iron, magnasium, aluminium and manganess n the

f

Immedialely siter the imroduction of the high magneulum ore, "sseds™ that
dommantly contaln goethite, hemailte or gypsum aro preferably added o the
reactor, allowing the leaching of high megnesium ore and the lron preciphzlon
as g ethite, or other relatively low siphate-containing form of Iron axide or iran
hydroxide, to cecur simultaneously.

Simittanscues saprfite leaching and the precipitaion of goelhle or other
reletively low sulphate-conlaining forme of iron axide or iron hydroxids, Is
Butprising because, whercas jarnl-h will form at em =scMily renge of
approximately 5 to 30 gL free sulphurio acid, gosthile will vniy foom at an acidity
range of appreximately 0 to 10 g/l free sulphumio ecid. This Is becavse the

‘ydrafyals pH of goethite is higher than that of janoalte {appropsiate pH 2.0 for

goethite versua spproximate pH 1.5 for natrojermefta at room lsmpereture arid
unit activities of 2l apecies othar than,prutma}_. R wouki be sxpectad that Iil0s

saprolite |saching would ceour at such low ecldity bul the curent invertion
shows that this [s not the case. -

The dose of seeds ia typically 0-20 wi% of the sum of lowe-My ore and high-Mg
ore weight  The sdditfon of ssad s to slther Inltiste or control the reta of Imn

13
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precipltation. After the addition of the high magnesium ore, the acidity of the
leach sturry firstly diops to approximalely 0 gA. Ha80,, then rebounds to a lavel
of 1-10 gl Hz804. The Iron cohcentratian & sharply reduced from 80-60 g/l to
bass than 40 g/, wilhin 3 hours, then slowly decieases o the equilibrium level of
&40 gl. In parallel, the dissolution of nickel and cobalt incregsas, This
indlcates that the acld reieased from the Iron precipitation It used & a Fxiviant
fo leach the high-Mg gre, far example, saprolis. The total resction ime i
typically 10-12 hours.

The present invention also resides in tha recovery of nickel and cobalt following
the leaching stage. The leach sclution, which may st comaln a proportion of
Lhe ora ioh conterl &= femic ion after the second leach slep, can be preparad
for nicked recovary by a number of means, which Include tha folowing. Firedy,
neulralisalion with limesione alurry o force [ron precipltaton as goethite
substantially to completioh may be employad, 2s shown In the exarmples that
foliow. The and point of neutrallsailon Is pH 1.5 10 3.0, &8 measured at amblent
temperature, The final pragnant leachale lypioally cortsina 2-5 gL, 230, &nd

" 08 g/L. tolal ron, Inghrding 0.5-1 gAL ferrous fon. A simplifisd flowshset for this

jprocaas opliom [s shown in Figure 1.

Sacondly excpas famic iron remalning In solulion at the end of the sacondary
lsaching elage can ba precipitated as jamosite by nﬂl:-llng R jarosila-forming lon,
eg Na®, K", NH,", and Jamsite seed maderial to the leach slumy. In thie case,
the additional aeid Berated during Jarosila pracipilation can be used to keach
additional high-Mg ore. The flowsheat for thia opiion la showm in Figure 2.

Thirky, excesa femic iron can be reducad o the ferrous atals with a reductant
such as sulphur dioxids, as shown In the following raactan:

Faz(S04); + 80z + ZH/0 w 2FeS0, + 2HeB0, i)
Resaciion (4) aleo ganartas sddiional sulphuric acid thet can be used o leach

additionsl high magneelum ore. The flowshest for this process Is shown in
Figura 3. Nickal and ¢coball can be recoverad from the resulting solution by, for

14
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sxargle, sulphide pracipiaiion Lsing hydrogen suiphide or other Bulphide
solrce. Ferrous iron will not Interfers with this procsss end will not contaminats
the culphide procipitate.  Altematively mixed hydroside predipitation, ion
exchange or liguicHiquid extraction wmn he used to sopamate the nickel and
cobalt from the fermous iren and olhar Impestles in the leach solutian.

t wil be clear b thosa skiled In tha art that other process opfions for
completing the separalion of nickel and cobait from iron in sokition may be
employad.

EXAMPLES

Com parative Example 1 .

For purpose of compadson this {esi simulsled the condiffons clamed in US
patent 6,281,527 ta leach nickel and coball from lelerite ora and precipilats oo
& jaroslle, The welght ratio of eaprolita and limonils for this lest was 0.90. Tha
weight ralio of sUluric acid to limonke ore was 1.43. Tharefors the weight ratlo
of eulluria Bcid 1o ore {imenite and saprolite) was 0.75. In this test 190 grams
limonite ore and 171 grams saprofite ore with high on content (Fes 10w1%)
weare mixed with synihelo saawaler o Torm 20 wi% and 25 wi% aolids shuy,
raspactively. The limonhe slury was mixed with 2779 98 wi% sulphurie acid in
a reactar at the kmparature of BG to 106°C end atmoaphetic pressure for 140
minutes. The leacheta contained 18 giL H;50,, 3.1 g/L Ni, B8 g Fe, 1.8 gL Mg
andd 0.22 gfl. Co. The redox potantlsl was conirollad bolwesn B70 to G0 mV
(8HE) by adding sodium metabisulphite, Aftar the ackfily glabilised around 20
g1 Ha804 the saprolite slury and B0 grams jamsite contalning seeds were
conseculively added o ihe reacicr. The tolel reaction lime was 10 hours. The
leachale comdeined 20 gl HaS04, 4.3 gL NI, 2.0 gL Fu, 16.T gfL My and 0.30
&L Co. Finally 32 grems limestons In 256 wi% slurry wae added ta the reactor at

86 0 105°C Io newtralise the acidity from 28 gL 10 pH 1.8. The final Isachata

contained 2 gl H;80,, 4.3 giL Ni, 0.2 /L. Fe, 13.8 gL Mg, end 0.30 gl Co. The
welght of leaching residue was 508 grame. Tahla 2 ilustates the feed and
residue composition ahd the leaching extractions. The resulls wera slmliar to

* the mesults reportad i Exemple 8 of US patant 6,261,527, The axistshce of

,j.r
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natre {(sodiurn} jarosike In leaching residue was veriisd by the sadivm contant
and the XRT patien of the residue {see Tahle 2 and Figane 4).

Table 2 Results of Example 1

' Ni Fe Mg Co Na
Limonite, wt: 1.48 40.1 1.64 0,150 <001
Saprolile, wi% 1.89 13.8 14.66 0.140 0.16
Seads, vtk .12 294 0.58 <0.005 0.65
Rezidus, wi, 0.23 268 {.84 0.013 1.83
Owerall Extraclion, 811 | © | B51 | 850 '
Exampie 1

Tha low magmesium latarlte ore (Mg wi%<6), eg lmanie slumy and high-Mg
(Mg wi¥=8) lalerdle ore eg saprollls sfunry, wene separataly prepamad wilth
potable water. Tha iron conlent of ihe saprolite ore vsed-was 18 wi%. The solid
cancentrations of Emonlle And saprolile slurry were 20 wi% snd 25 wi%
respectivaly, The weight mtles of suluric acid/limanite, saprolleMlimonile an
sulfirlc acid/ore(limonile and saprollte) ware 1,38, 0.88 and 0.72 respeciivaly.
in this test 924 grams 20 wi% Bmanlle slumy was mixed viith 267 grams 98 wi%
H250: In a reactor at the temperalure of 96 to 106"C and almespheric prassure
for 2.6 hows. The leechate containad 23 g/l Ho60,, 3.4 gL Ni, 84 yA. Fo, 1.9
oL Mg and 024 g/l Co. The redox potsntial was conLolled between 835 o
840 mV {SHE) by adding sodlum-fren sulphite. Aster the ackiity was glabilised
around 26 g Ha80,, 673 grama 25 wi% saprolia sL.rry and-Bl:‘.l gremse of
gosthite containing seeds were consecutlvely added Iio the reactor. The
reaction of eapfolite leaching and imn precipitation weas camied out et 85 o
106°C and atmosphsric preasure for 10 hnm-.: The redax potentisf was 720 lo
800 mV (8HE) wihout adding the sadium-free eulphits. T:w leachate contained
8 g/l HoS04, 3.8 gll. NI, 20.8 g, Fa, 14.3 g1 Mg and 0.54 @'L Co. Finally 69
grame limestong in 25 wi% skimy was added [nbo e reac.or at 95 in 105°C and
atmospherio pressura to neutrnlise {he acidily tb pH1.7. The final jeachate
confained £ g/l H;80,, 3.2 g1 M, 4.7 giL Fe including 3.0 g&. Fe*, 45.0 gL
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Mg and .33 gll. Co. Tha weight of leaching reaidus was 384 grams. Table 3
[Nstrates the fsad and residue composilian and the leaching sxiraclions. The
iron precipitation infp leaching residue as goelhite was verfied by the
undatectabla sodivm conlent and XRDYSEM examinalkon of the residus {(sae

Table 3 and Figure 4).

Table 3 Resulle of Example 2

NI Fe Mg Co Na
LImonile, witt 1.55 408 | 147 0.12 <0.01
Saprolita, wi 2.17 18.0 118 0.14 <001
Eends, wi% 0.41 279 117 008 | <001
Residue, wi% . 0.36 287 | o098 0.007 | <0.01
 Oversll Exiraction, % B0.8 8.5 82.0 .0

Example 3

In this teat (he woight rotios of sulfirio acidlimanis, aawhlltailirnurila and
sulfurlo ecldfore{limonite and saprolila) were 1.37, 0.69 i 0,681 respeotivaly.
836 grams 20 wt% Emonite sluny described in Example 2 waa mixed with 267
grams 98 wi% Hz30, Ih a reacior at the famperattre of 95 lo 10%"C and
stmospheric prassire for 3 hours. The leachats contaihed 24 gl H80,, 2.8
gl. N, 77 gl Fa, 1.Ei g/ll. Mg and 021 gL Co..The redox potential was
cordrolled between 835 to 840 mV (SHE) by adding sodium-free suphite. After
the acidity stablllsed around 26 gil. He80,, 524 gramt 25 wi® saprolite slury
deecribed In Example 2 and 80 prams gosthie contalnlng seeds were
consecyutively added .indo ihve vasctor. Ths reaction of saprolite leaching and
iron precipitaifon was camied out at 85 bo 106°C and atmospharic pressure Tor
10 hours. The radox potertial was Y20 o 800 mV (8HE) without adding the
sodlum-fres sulphile. The [eachala conlaining 3 g/l HeBLy, 3.5 gA. Ni, 27.4 g/l
Fe, 12.2 gA. Mg and 0.30 o/ Co, Finally 85 grams Ime:tane in 25 wi% sliry
was added inlo a reactor at 85 1a 10%"C and atmosphenic preasurs b neutrallse
the acidity to pH 1.7. The Binal leachals contained 3 gt M504, 3.6 g/l M, 4.2
gL Fe including 1.7 gi Fe'%, 18.1 gL Mg and 0.32 L Co. The waight of
leaching reshiue was 402 pame, Table 4 Tustiales the feed and residue
compositon and the hnhh exiractions. The Inon -precipietion into [eaching
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resldus goethite was verfled by the undatectable sodum comtent and
XRO/SEM examination of the resxlue (see Table 4 and Figurs 4\

Table 4 Raaulls of Exemple 3
N | Fe Mg Co Na
Limonite, wi% 1.53 4035 | 146 0.0 | <0.01
Saprolia, W% 2.18 184 | 1240 | 0140 | «<0.04
Seads, W% 0,41 287 | 1.27 0.074 |.<0.01
Resldue, wi% 0.27 238 | o018 0.008 | <001
Overall Exiraction, " 82.2 0.5 80.8 od ¥

Exemple 4

in this tesl the weight ratias of sulfuric acidflimonits, saprolie/imonite and
aulfurio acklfora(lmonit= and saprofile) wera 1.37, 0.58 si.0d OB7 respectivaly,
B35 grame 20 wt % lmonite slury desaibad in Example 2 was mixed with 257
grams 88 wt % H:30, in & reactor at the tamporatura of 85 4o 105°C and
atmospheric prassure for 3 hours. The leachale containad 24 OfL Ha804, 3.3 gL
NI, B2 g/l Fe, 2.1 gl Mg and 0.24 g/l Cu The redox poiantlal was contrallad
between 840 to 850 mV (SHE) by adding sodlum-fres sulpllla, After the ackiity
Stabiised Rround 26 gl 4,80, 440 grams 25 wt % saprol.ie STy described in
Example 2 and 80 grams goethite containing seeds were consecutively added
Into the reactor. The resclion of saprolite leaching amd lion precipitation was
carried out el 95 1o 106°C and atmospheric pressure for 11 hours, The redox
potential was 800 fo 840 mY (SHE) wilhout adding the todivm-free sulphite.
The leachete conlalned 4 gL Hz30y, 3.5 g/l NI, 35.1 giL Fe, 114 gA My and
0.31 gA. Co. Finally, B3 grama [Imestone in 25 wt % sliny was added Into s
reactor et 85 to 105°C and almospheric pressamt to neutraiimg the acMily io pH
1.A. Tha final leachate gontalned 5 L. Ha50y, 3.6 oA NI, 5.8 gl Fe Including
0.8 gL Fe™, 12.1 g/, Mg and 0.32 gL Co. The weight of laaching resldue wos
368 grame. The iron precipitation Inko leaohing residue as gosthite was ver|ited
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by the undatectabla sodlum content and XRTYEEM axaminetion of the residus
(eea Table § and Figure 4).

Table 5 Reauits of Ié;_;ﬂnplﬂ 4
N Fe | Mg | GCo Na
Limonibe, with 1.48 306 141 0,110 <(.01
Saprolite, wi% b og 185 | 1130 | 0140 | <001
' | Soats, wi% 0.43 28,6 1.16 0.072 0,01
Residua, wi% 0.24 246 | 088 0.007 | <0.0d
"Ovarall Extraction, % 84.2 7.5 | BOB a3p

Examplo § e

The low magnesium laterts oro shurry (Mg wi%<8), ag limonite sluny and high-
Mg (Mg wi%:>8} laterite ore slurry e saprolte siurry, ware separately preparad
wilh polable water. The mn content of sapoite was 0 wi%. The solid
concenirations of imanite and saprolte slumy wera 21 W% and 26 wit%
respeciively. in this tast 817 grams limonite slurry was mixed with 233 grame 68
wile HiSO, Ih & reactor ot the tempenature of 95 lo 105°C ond atmospherc
preseure for 2.5 hours. The leachate comtained 21 gL HaS0,, 3.0 g/l Ni, 84 gl
F . 20 gl. Mg end 0.22 gA. Co, Tha redox pntarrti-al wasg conlrolled belweah
835 to 840 mV (SHE) by adding eodium-free eulphlle. Afler the acidlly wae
stablised around 20 o/l H80,, 349 grams eaprolite slurry and 40 prams of
gasthile containing aéds were consecutively added Into the reactér. The
welght malio of sullirlc ackifimonits, 'Saprolitefimon®e and  sulurc

- Bcid{Bmonite+saprolite) for this test was 1,32, 1.25 and 0.59. The resction of

sapiuiite leaching and ron precipltation was ¢anied out at 05 io $05°C and
atmospherte progaure for 10 hours, The redax potantial was 720° 1o 800 mv
(BHE} without adding the sodium free sWiphita. Tha leachste conained 7 il
H280,, 6.5 o/ NI, 5.9 glL Fe, 18.0 g/l Mg and 0.14 pLL Go. Finally 23 grems
imestene In 26 wi% slumy was added hibo the reastor at 95 © 105°C ang
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atmospheric presawre ko netlralla the acdily kv pH1.8. The final leachate
contalned 2.5 /L H80,, 6.5 g/l Ni, 6.9 gL Fe including 3.7 g Fe', 19.4 giL
Mg and 0.14 g/l. Co. The weight of leaching residue was 318 grams. Table B
Hiugirates the feqd and residua composaltion and the leaching extractions.

“Tabla 6 Resulta of Exam ple B .
' i Fe Mg | Co Na

Limanie, Wi t58 | 414 | 1486 | 012 | <001
Sapralile, wi% 3.43 848 | 162 0.034 | <0.01
Seeds, wi% '|.. 0.37 238 | 139 a.00s | <001
Residua, wi, 056 | 26.7 1.04 040 | =0.01
Ovexall Extraction, % 827 164 | 828 1.0

Example §

The low magnesium laterfte ore slury (Mg wi%<8), eg imanite slumy and high-
Mg (Mg wt¥%=4) isterila ore slumy g saprolite slurry, wera separabely propanad
with polable water, The fon coment of seprollle was o wi%. The solid
concentrations of limonita’ and saprollie elurty were 21 wi% and 25 wi%
respeciively. in this test 1050 grams limonile slurry weas miked wihh 300 grams
85 wi% HzB04 In a reactor at tha tamparature of B5 b 105°C and aimospheric
preasurs for 2.5 hours, The leachate contained 23 g/l H;80,, 3.0 giL NI, 83 gL
Fe, 2.0 g/l Mp and 0.22 g1, Co. The redox potentlal was controlad belween
B35 tn 840 mY (SHE) by adding sodum-free suiphite. After the ackiity wea
stabilsed around 23 gA. HiS0x, 546 grama saprolite siurry and 40 grams of
goathlte containing seeds wers consecutively added into the reacior. Tha
waight matfo of sulfude  acidlimonite, seproftellimonite and  sulfurig
skl flimoniis+saprolile) for this test was 1.32, 0.61 and 0.82. The reactian of
sapmilte laeching and iron precipitation wes sarred out ot 95 o 105°C and
atmospheric pressure for. 10 hours. The radox potentlal wes 720 to 800 my
(SHE) without adding the sodium-free sulphle. The leachate contshed 7 gL
He30,, 5.3 o/l Ni, 24,8 gA. Fe, 17.0 g/l Mg and 0.18 g/l Co. Finally 80 grams

20
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limestone in 25 wi% shurry was added into the reaclor at BE fo 105°C and
atmospheric prossure 1o neutra¥esa the acidity to pH1.7. The fmal leacheats
containad 2 gL Hz80,, 5.8 gL M, 4.3 g/l. Fe Including 3.3 g/l Fa™?, 18.8 gl
Mg and 0.20 g/l. Go. The walght of leaching resldue was 413 grams. Table 7
liustrates the feed and realdus composition and the leaching extractions.

Table 7 Results of Examte 6

N Fa Mg Co Ma
_ [Omaoite, wt%® 153 | 408 [ 1.6 0.410 | <0.01 |
Saprofite, wid 3.43 8.7 16,2 0.032 <0,(H
Seads, wi% 0.37 238 | 130 poos | <001
Residue, wi¥% 0.2 236 | 067 | <opos | <001
Owerall Extraction, % 805 .| 1256 | 88§ =05

Example 7

The low magnasium laterle or slurry (Mg wi%~<8), eg limonite slurry and high-
Mg @dg wite>8) laterite ore sluny 6g saprolile sluny; were separately preparssd
with poteble waler. The jron confent of eapmlite was 11wi%. The sold
ooncenirations of Imonite and saprolils slurry wera 20 wi%h and 25 wi%
reapeciively. In this test 1001 grams limonite shurry wes mixed with 288 grams
88 wi% H:S0y In a reactor at the temperature of 85 10 1057C and atmospheric
pressura for 2.5 hours. The leachate contained 28 gA. Hy$504. 2.8 gfL Ni, 74 g/L
Fe, 1.8 g/L Mg and 0.20 g/ Co. The redox potenilal was contralied between
835 to 840 mV (SHE) by adding sotium-free sulphile. After the ackily was
stablised around 28 g/l Hy80Q,, 720 grams saprolits slurry and 40 grams of
goathite conteining eseds wers coneecutively added info the meactor. The
weipht mtio of sufude sckiflimonite, saprofitadimonits and  sulfurlc
acidilimonite+saprolite) for this test was 1.40, 0.90 and 0.74. 'The reaction of
saprolite lsaching and iron preoipitation wes camed out at 95 o 105°C and
atmospherk: preesure for 10 hours. Tha redox potentfal was 720 to 800 mV
(SHE) without adding the sodium-free sulphle. The kachate confalned 11 gL
Ha804, 4.3 g/l Ni, 14.8 g Fe, 15.6 g/ Mg and 0.18.g/L Co. Finally 80 grama
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Hmestone In 25 wi% slury was added inlo ilwe reaoicor at 95 fo 105°C and
aimodpheric pressure ta neutralisa the acidity to pHi.7. The final lrachals
contained 1.7 gL H50,, 4.3 g Mi, 2.1 gA_Fa , 17.3 o/l Mg and (.18 g/l. Co.
The waight of lasching residue was 381 grams. Table B Bustrstes the feed and
residus composition and the leaching extractions. .

Table 8 Resulls of Example 7
NI Fe Mgy Ca Ma
Limonihta, wi% 187 42.3 1.40 0120 | <0.01
Saproiite, wi% 273 11.4 14.4 0.041 <0.01
Seeds, wit 0.37 23.5 1.30 0.006 =001
Realdue, widh 0.30 255 | 1.21 <0.005 | <001
“Ovargll Exiraction, % 86,7 165 | 843 >05

Example 8

This lest simulatad the process shown on Figure 2. The welght ratty of suliupc
gcidfimantte, Saprolile/limeonita and sulfurle ackl{limonite+asprofile) for this teat
was 1.31, 1.10 and 0.60. B17 groms 27 wi% lmonlis sluny described in
Example 2 was mixed with 233 grams 88 wi% H.S0, in @ reactor at the
temperature of 85 b 105°C and atmas pherie pressure for 3 hows. The leschals
oontained 20 g/ HaS0y, 3.2 g/L NI, 87 giL Fe, 2.1 oA Mg and 024 g, Co. The
Tedox potential wes controlied bobwesn 835 fo 840 my {EHE) by adding
dium-free sulphiie. After the acidiy stabifised around 20 g/l H.50,. 828
grams 256 wi% saprolite lumy deacribed n Example 2 end B0 grams goelhite
contalning seeds were consaculively sdded inlo the reucor, The reaction of
saprfite leaching and iron precipitation was tarred oul at 85 ko 105°C and
atmospherio pressure for 3 hours, The [sachais contained 3.4 gil. HeS0,, 3.3
o/l- Ni, 18.3 gil. Fa, 12.8 gA. Mg and 0.32 gL Co. Then i2 g NaC! a5 sag sall
wae added into slurry to preciphats the residual fon @6 jargsite for enather 6
hours. The fsachete cantaining 11 gi H804, 3.7 giL Ni, 1.4 gL Fa, 17.8 oL
Mg and 0.22 gl Co. The redox potertial of saprolita leach was 720 to 800 my
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{SHE} without adding the sodum-free sulphits. Fln;ally 16.6 grams lImeaslone in
26 wi% sy was added Inio a reactor al B85 to 105°C and atmoepheric
presaure to nswimolize the ecldiy to pH 1.6. The final leachala comalned 4 gil.
Hx M. 3.2 gt NI, 0.8 g/L Fa ihehrding 0.6 g Fe™, 17.8 giL Mg and 0.32 g/l
Co. The weight of leaching resldue was 403 grame, Table B Mustrabez e fosd
and residus compasilion and the l=achlng exiracikons,

Tablc 9 Rosuits of Exampls 8

M Fa My Co Na
lamonite, wi% 153 40.3 146 0110 | <001 |
Saprolite, wit 218 18.4 12.40 0,140 <0.01
Seads, wi% 0.27 22.0 111 0074 | <0
Residue, wit% 04 . |.2841 1.2 poDs | <0.01
Qvarall Exdraction, % T84 10.7 83.1 258 ]

Example 9

This tesi simulated the proceza shown In Figure 3. The waight rallo of sutfuric
acid/imanite, SaproWafimonite and sulfure acld{limonite+saprolite) for this lest
was 1.32, 1.20 and 080, 417 grame 21 wi % limonite sy descibad in
Example 2 was mixe| with 222 grame 68 wi % Ha504 in 8 reactor ot the
temperalure of BS to 105"C and aimosphetic pressure for 3 hovrs, The leachals
contalned 20 gA Ha80 3.1 giL Ni, 82 g/t Fe, 2.1 gA. Mg and 0.23 AL Co. The
redox polentlal wae confrolfed betwesn 840 ko 850 mV (SHE) by adding
sodkm-free sulphite. After the acldfly stabilised around 20 gl H,50, 828
grams 26 wi % saprolits slumy deacribed in Exampla 2 and BO grams gosthits

- containing seeds were consscutively added Info the reactor. The reaction of

saprolita ls2ching and iron precipitation a8 goelhite wes ¢arrled oul at 96 to
105"C and atmespheric pressure for 3 hours. Tlhw feachate contained 3.4 gL
Hz804, 3.5 g1 Ni, 19.8 gt Fe, 134 gL Mg and 0.32 gL Co. The redox
patentiat wae 780 1o 840 mY {SHE} without adding the sodium-frae sulphlte.
Then 80z gas was sparged iro siurry for 8 hours, The radox potential was
decreasad i 680 ko 820 mV (SHE). The leachals contained 14 gl HS80,, 4.2
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&L Ni. 27.7 gl Fe Including 252 gt Fe™®, 18.3. 9/ Mg and 0.32 gA Co.
Finalty, 42 grame limestons in 25 wt % slurry was added info & reactor at 85 i
106°C and atmospheric pressurs io nsutrallse the ackiity o pH 1.8. The final
leachate conlained-2 g/l. Ho60y, 4.1 g NI, 25 g/l Fe indluding 24.4 gA. Fe'2
18 gfl. Mg and 0.31 g/L Co. The conversion Irom Fa*? o Fe'2 elosed 100%. The
weight of leaching residus was 332 grams. Tabla 10 jlustrates lhe fsad and
residue composition and the leaching extractions. '

Table 10 Resuits of Exampla B

NI | Fe Mg ) Na
Lhnonits, wtie 1.57 412 1T 148 0120 | <0.01 _
Saprolite, wl% 2.20 190 | 1130 | 0940 | <00
Seeds, wih 0.28 26.1 1,04 0.007 =001
-Resikdue, with 1 045 254 1455 0.009 <0.01
Overall Exlraction, % B4 334 B81.8 D4z

Exampie 10 - Pilot Plant Oporation

in a 98-hour pilot plant eperalion 2972 Klograms 20 wi% limonite slurry and 825
kilogrames 88 wi%%h 30, ware tonlinuously pumped inlo a serieg of Complete
Stired Tenk Reaclors {CSTR) al the fempermiure of 86 v 105C and
abmospheric pressure, The redox potantial-was controlled between B35 to 840
mV (SHE) by sparging S0, gas. Tha retention Gme of imonite leach was 4
hours, The leachala contained 29 g/ HaB0, 2.4 giL Ni, 70 gl Fe, 1.5 g/L My
and 0,13 g/l Co. The limone leaching slurry weas mixed with the: ag prolila ghmy
wilh the solld concentration of 26 wi% in ahother gering of CBTR at 95 ko 106°C
and atmospheric preasure for the aimultanecus reactions of saprolits leaching
and iron precipitalion as gosthits, The retattlion time of sapmlile laach and iron
Predipligtion as goethite was 10 hours. There was ng &0; - sparge In this
asction, The fotal waight of 25 wi% saprolite elumy usad was 1978 kilograms,
Therafore {he weight ratios of sulfuric acki/Limonlte, Saprolite/Lmonite and
eulfuric acid/(limonite+saprola) wers 1,36, (.83 and O.74 respecively. The
leachales contmining 5 g/t H:S0,, 5.8 gL NI, 18.8 gi. Fe, "14.1 oL Mg and (.15
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g Co. The Iaﬁnhing slurry was conaecitliivaly neutrafized at 85° to 105*C and
atmosphetic pressure io pH 1.5-2.0 r the acidity of 5 - 10 g/l H;80, with 20
wtlo limestone slurry. The retsntion ffme was 2-3 haure. Th tolal weight of
linestan siurry was 884 kg, The final lsachate contained 5 g HaS04, 3.0 gL
M, 25 g/l. Fe including 0.2 glL Fa'2, 124 g/ Mg and .13 g Co. Table 11
illustratas the feed and residue composition and the lsaching exirectans.,

Tabde 11 Rosuits of Example 10

Mi Fe Mg Co Na
Limonile, wit 1.54 415 | 1.38 0.114 w.0d
Saproliie, wit 2,72 1131 | 14,33 0,040 0,03
Residug, wi% 0,33 28 | 122 <0006 | 0.08
Overall Extraction, % 80.8 283 | B0G E:

Example 11 — Pilot Plant Operatinn .
In a &6-hour gilot plant oparation 2538 klograms 30 wi% lmonite slurry and
1052 Mlogramm 98 with H;SO, wera continucusly pumpsd Inic m sotes of
Complets &timed Tank Reactors (CSTR) at lhe temparature of 85° to 105°C and
almospheria prassura, The redox polsnteal was controlied between B35 to 840
mV {SHE) by sparging S0z gas. The retention §ima of limonlts leach was 5
houre. The leachate of Amonile leaching sectlon contained 20 gfl HS0,, 4.8
g/L. Ni, 136 gL Fe, 3.2 g/l Mg and 0.25 g. Co. The limonite keaching shury was
mhxed wikth saprolite slurry with the solid eohcenfration of 30 wi% In ancther
serlea of CSTR st 95" fo 106°C and aimospherk: presaura for Lhe simuikaneous
reactiona of saprolite Jeaching and Inon precipitallan a3 goethlte. The ratention
tine of saprolila leach ohd ion precipitation as goethite was 11 howurs, There
was ng 30; - sparge in this seclion. The tofal walght of saprolile slurry usad
was 2052 kiograms. Therefore the weight retios of sulfuric acidlLimmpnits,
Saproffie/Limontte and sulfute acid/{limonita+saproifts) were 1,35, 0,81 and
0.75 respactively. The |sachate contalning 5 g/l H2B0y, 5.4 g/l NI, 6.4 g/ Fa,
184 pl Mg and (.19 gl Co. The ksaching slurry was consacutively
neurabzed at 85" to 105°C and atmospheric preseurs ko pH 1.5-2.0 or the
acldity of 5 - 10 g/ HyS0s with 20 wid% limestcne slurry, The retention time
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was 2-3 houre. The total welght of limestone slurry waa 1248 kg. The final
leachate contalned & g/l HaG04, 5.1 gil N, 6.4 giL Fe Including 0.2 gL Fe*®
164 gL Mg and 0,19 g1 Co. Table 12 flustrales the fead and residys
compesition and the leaching axiraclions.

Table 72 Results of Exampie 11

Ni Fa Mg Co Na
Limonie, wi% 164 | 427 | 149 0117 | 0.08
Saprolits, wi%h 312 | 1waes5 | 1335 | op3s | oo2
Rasidus, wit% 035 2202 | 168 | ooos | 0.8
Overall Extraction, % B1.5 83 | TZ7
DESCRIPTION OF THE FIGURES

Figure 1 la a flowsheet showing the intraduction of Imonite ora shary and
saprolite ora slurry sequentially allowing the eliminafon of approximately 70% af
the solubliized iron as sofld goathite during sepmolite lesahing and most of tha
remsindar by neutralisstien with imestona or ather sultable alkek.

Figure 2 shows a flowshest in which, following the sinultaneous keaching of
saprofte and precipRetion of most of the Ingh aa gosthile, the remainder of tha
Iron % precipliated as |arosite by the addition of a Jarosite-forming ion, Tor
sxampls by sodium chiorde additon. Additional sepmliie may ba leached
during this slaga.

Flgure 3 shows B flowsheet in whidh, following the simulianecus [eaching of
sapﬁ:ln and pracipitstion of most of the iron a8 goethils, the remalnder of tha
Iron is reduced to the famous state by the addition of eulphur diexkle or other
sullzble eductant. Again, additional saprolite may be leached during Lhls stage.
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Figure 4 showa ihe XRO patterns for th leach residuss from comparativa
BExample 1 and Example 2 to 4. The pallam for Comparaiive Example 1 is af
the fop of the figurs and Example 4 pattern i& al the baaa,

The presence of peaks for gosthlie and absenca of peaks for Jarosite are
evident in patltarns 2, 3 and 4.

The ehove desciiplion of the lnvention fs ilustrailve of the prefemed
embediments of the mvention. Varations wilhout departing from Lhe spiil or
ambit of the invention dascribed herein are to be considored to form part of tha
[myantfon.

)
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Claima defining the invention are as follows:

1. An almospheric keath process in the recovery of nickel and coball from
laterjiic: ores, sald processing Including the steps of;

a} soparaling the latetilie ora infc a low magnesium containing ore
fraction, and & high magnosium conlalining ore fraclon by selective
minityg or post mining classiflcaBon;

b} separately shumving the separated o fracllons;

£) leaching the low magnesivm containing ore fraction with
concaniraled sulphuric acid as a primary leach atep; and

d} Infroducing Lhe high magriesium content ore slury following
substantial completion of the primery leach step and pracipitating iron as
goethita or another low aulphate cormtalning form of kon axide or lon
hydroxide, wherein sulplwic ackf refessed l:lurln Iren pwecipitation Is
used lo leach the high magnesium ore fraction as a secondary keach
stap,

2. A pmeess acconding fo claim 1 wherein the on s precipitaled as
goethite,

4 A [Ocass éﬂﬂulﬂhg to daim 1, whareln the low magnesiym containing
ore fraction Includes Rmonite ore contalning fess -than ebout 8 weight %
megneaaium,

4, A process according to claim 1, whereln the high magnesium condafning
ore fraction inoludes saprolite ore having greater thean sbout 8 welght %
magresium. -

6. A process according ko oJalm 3, whereln the low magneskm contalhing
ore fractioh also includes madium level magnesium contenl smectile or
nontrohite ore,

5.1 4
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6. A process acoording to claim 4, wherein the high magnesium containing

ore fraciion also Includes medium level magnesium content smectite or
nontronite ore.

7. A process according to clalm 1, wherein the separaled ore fractions are
slumied Iin sodium, alkall metal and ammonium free water at solids
concentration greater than approximately 20 weight %.

8. A process according to claim 1, wherein the primary leach step is corried
out in a first reactor at a temperature of up to 105° C or the boiling point of the
leach reaclanis at atmospheric pressurs.-

8. A process according to claim 8, wharein the sulphuric acid is prefarably
in a concantration of from 100 lo 140% of stoichlometric proportions. .

10. A process according to claim 1 wherein the high magnesium content ore
slurry Is Infroduced in a second reactor for completion of the sacondary leach

stop at a temperature of up to 105°C or boling point of the leach reactants at
atmospheric pressure.

11. A process according lo clalm 10, wherein goethite, hematite or gypsum
containing seeds are added o the second reactor immediately after the
introduction of the high magnesium containing ore to Initiate or assist iron
precipitation.

12. A process according to claim 11, whereln the doss of seeds Is added in
an amount of up to 20 weight % of the total of the low magnesium containing
ore and high magnesium containing ore weight.  ~

13. A process according to claim 1, wherein the redox potential during the
primary leach step ls controlled to betwsen 800 mV and 1000 mV (SHE).
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4. A process ecconding to claim 13 wherbin the redox poismtial 4n the
primary leach etep la about B35 mv (SHE),

18. A process according to elelm 13 or 14, whereln the redox p;:'lamial is
controfled by injecling elther sulphur dicadde Gas, or sodiun-free matablswiphite
or sulphile info the sluny,

18. A process according fo clalm 13 whereln the redox potenild in 1he
secondary leach step ls bebwaen 700 and 800 my [SHE).

17. A prooses accerding io olsim 1, whereln the d¥y ratia betwean tha high
magnesivm ore and low maghesium ome is fram about 0.5 fo 1.3,

18 A 'prunus acamding o claim 1, Including the further stap of
neutrafisation of the Mach solublon afler ihe secondary leach step by the
addition of a limestons shury to conplate kon precipitafion as goethite,

18. A procesa eccording ko claim 18, whersin the end paint of nautrallsation
I8 {o ralse the pH to 1.6 0 5.0 as measured at amblent temperafure,

20. A progess according fo daim 1, Including the further alap of precipitating
the remaming iron after ihe sacondary leach step ae jarosite by the addition of
Jarosite forming lon.

21. A process acconding in claim 20, whersin (he jarosile forming lon is
sodium, potessium or aremonlum ion, -

22. A process acoording o clalm 1, includiing the furiher step of reducing the
remaining fron after the secondary lesch stap, o the fermous slate by the
addition of a sulteble reductant.

22. A process eccording fo clalm 22, wherein the reducient I sulphur
dloxide.
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24, A proceas acconding io claim 1, wherain the nicksl and cobelt Is
recoverad by way of elither suiphide precipliiation weing hydrogen suiphide or
cther sulphide sourca, mixed hydroxkie precipitation, Iun' axchangs :.:r Rquid-
liquid extraction,
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PROCESO DE LIXIVIACION A PRESION ATMOSFERIGA PARA MINERAL DE
NIQUEL LATERITICO

INTRODUCCION

La prasente Invencion reside en un proceso pam [a lixivisclon acida a presion

stmaslérica de minereles de lafarite para recupamr produetos de niguel v cobalto.

Mas especiicaments la invancidn reside en la Iddviacion ascikda secuencial y
conjuna de fraccionea de mineral de laterila para recuperar niquel ¥ cobalto v
desachar &l material residuo de hiemo, sustanciaimente librm de sdlido da jaroalta
rico en hiemo, p. )., NaFe; ($0,){{0H)s. En una forma preferida, sl process de
recuperacion ded niquel ¥ del cobalte, invelucra fas reaccionex secuenciales de
primeo: la lixiviacion de las fracciones de mineral que cortienen bajo magnesio,
tal como Emonita, con dcido sulfiden a presion atmoslrica y & termparatuneas pash
el punic de ebullicion, secuencizimente a continuacion la Hxviacion de las
fracciones de mineral qua contienen ako magnesic tal como saprolita. Los solidos
lixiviados contisnen hiarra precipitade durante la Edviacion, prefarblements en 8
forma da goethila, p. a).. FeOOH, u ciras formas de dxido de hlerro o hidraxido de
hierre que contienen sulfato relativamenis bajo y sustanciaimente Ybra de la forma

de |arosita,

El proceso también pusde ser aplicado a minersles altamante =smecméticos o
nontroniticos, que tipicAmenia posesn contenidos de hiermm y magnesio entre
aquelios, ks mineralas fiplcos de Fmonta y saprollta. Estos mingmates

normaimente se lixivian facimenta a condiciones de temperatura atmosférica
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ANTEGEDENTES DE LA INVENCION

Los minerales de [aterlta son minergles oxidados v su explotacion esencialmende
requiars €l procasamiento del mineral campletn, asl gensrmimenta no amle un
mitodo efactivo para beneficiar al mineral para concentrar los metales valinsos de

niguel y cobalta.

Tel como se muestra en la Tabla 1, la praporeién hisroMiquel s varlable al ser
alta an la fraccitn de limonite ¥ baja en B fraccidn de saprolés, por b tanko, k2
soparacion del niquel y ol coballn salubilzadoz ded hiemo disuelto, #5 une cusstion

gleve an cualquist process de recuparaciin.

3%



Mipo de
Mineral

Fe % en

3 l

Mg % on Ni % en

peso

peso

Co %
peso

Proporcion
Fe/NI

Limonita
de
Indonasia

40.8

1.30

1.53

- 0.10

27

Saprolita
de
Indonasia

8.5

14.60

3.37

0.03

| Saproita
de
Indonesia

contenido
de Fe

18.%

11.10

2.18

0.14

Limonita
de Nueva
Caledonia

47.1

0.40

1.33

0.18

35

Saproiita
de Nueva
Caledonia

1.7

233

1.00

0.02

 Mineral
con bajo
Mg. del
| Qeste de
' Australia

254

4.80

2.30

0.07

10

Mineral
con Allo
Mg del
Oeaste de
Australia.
Minera

con bajo
Mg de

nontronita
de Cuba

10.0

18.6

1.38

0.02

218

2.60

1.80

0.05

12

Mineral
con alto
- Mg de
_ nontronita
de Cuba

18.8

8.30

147

0.04

16

Tabla 1 contenido da Hierro, Niquel y Cobalto en Varias Muegstras de Mineral

de Laterita

3¢
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En Ia lixiviacidn Acida del mineral de latesita, el proceso de lixiviacién dcida a alta
presién (HPAL, su sigla en inglés), se desarrollé para disolver niquel y cobalto y
convertir la porcién principal de hierro solubilizado a hematita insoluble. Esto se
logra en autoclaves operados a alitas temperaturas (250-300°C) y presiones
asociadas. Los métodos de HPAL recuperan altos porcentajes de niquet y cobalto,
pero requieren equipos caros y sofisticados para resistir las condiciones de

operacién a alla presion y temperatura.

A fin de evitar el uso de equipos caros, se revelan alternativas al proceso de
HPAL. Estos generalments operan a temperaturas de hasta 110°C & presion
atmosférica. Uno de tales, se revela en la Patente US 6,281,527, la cual describe
la lixiviacion secuencial de las fracciones de limonita y saprolita del mineral de
laterita con 4cido sulfirico a presion atmosférica y temperaturas por debajo del
punto de ebullicidn que descarta la mayoria del hierro disuelto como sélidos de
jarosita insoluble.

Existen preocupaciones ambientales con este proceso de remocion de hierro
como compuestos de jarosita ya que son tarmodinAmicamente inestables. La
|arosita puede descomponerse lentamente hasta hidroxidos de hierro que liberan
écido sulfirico. El Acido liberado puede re-disolver trazas de metales pesados
precipitados. tales como Mn, Ni, Co, Cu y Zn, presentes en el residuo de desecho
de residuo de lixiviacion, de este modo, se movilizan estos materiales en el suelo o

en el agua superficial que circundan los dep6sitos de desechos.

Otra desventaja de este proceso es el contenido de sulfato en la jarosita y éste

incrementa significativamente el requerimiento de #cido para la Iixivi.acibn.

29
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Normalmente, el acido sulfirico es ia entrada sencilla méds costosa en el proceso
de lixiviacidn acida, entonces, también existe una desventaje econémica en el

proceso de la jarosita.

La Patente US 6,379,837 en nombre de Walter Curlook, describe un proceso de
lixiviacion acida atmosférica para lixiviacion del niquel y cobalto de fracclones
saproliticas altamente serpentincsas de minerales de laterita de niquel. Este
proceso involucra la lixiviacibn de mineral saprolitico altamente serpentinioso
mediante la adicion directa de soluciones de écido sulfiirico al mineral a presién
atmosférica. El consumo de acido en este proceso es sugerido para ser de 800 a

1000 kg por tonelada de mineral seco.

La Patente UK GB 2086872 en nombre de Falconbridge Nickel Mines Lid, se
refiere a un proceso de lixiviacidn atmosférico de minerales de niquel lateritico, de
modo que el niquel y el cobalto son solubilizados de minerales serpenﬂnoﬁos de
alto niquel ferroso de magnesio, mediante Ig lixiviacidn del mineral con solucién
acuosa de acido sulfirico. También se adiciona un agente reductor a la solucién
en granxies cantkiades para mantener el potencial de reduccién-oxidacién de la
solucién en un valor entre 200 y 400 mV, medido contra el electrodo de calomel

saturado.

Tal proceso utiiza la adicién directa de &cido en el proceso de lixiviacian, donde el
acido es usado para lixiviar el contenido total del mineral a ser procesado. Al ser el
acido sulfirico una entrada costosa en el proceso de lixiviacidn dcida, existen

desventajas econdmicas como también ambientales en tales procesos.

40
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La presenie inwencidn ests dirigida a asuperar o aliviar uno o mas da los probjemas

asoclados con os procasas 32 la técnica antarior.

La discusidn de documentos, actas, matetales, dispositivas, arficulos y similares,
g8 incluye an esta descrpelin dnicamenis con o prapdsito de proporcionar un
comexto para la presants immencian. Esto no sugiers ni representa que cualgulera
o todas de satee matenas formen parte de la base de Ia técnica enterior g sean del
conocimiento comdn general en &l campo relaclonado con la presenie Invencion,
asi, axiste eh Australia antes e la fecha de prioricdad de cada relvindieacidn de

aata solioituxd.

DESCRIPICON DE LA INVENCION

La presente invencion realde en un procese para la lxiviecidn dcida stmosiérica de
minerales laterliticos para mouperar poductos da niquel v cobalto, En particutar, ka
preserte Invencion réside en la Ixiviecion acida de fracclones separadas del
mineral lateritice secusncielmente ¥y conjumtamente para recuperar niguel y
cobaltc a presidn atmoeférica y temperatures da hasta el punte de ebulllcion del

Acido.

En una realizacion, Ia presenke Invencidn reside an un proceso de lixiviacién
sbmoeférica en b recuperecion de niquel v cobalto de minerales lateritices, dicho
proceso incluye les etapas de;
&) separar &l mineral lateritico en una fraccion de mineral que cantiena
bajo magnesio, ¥ una fracddn de minersl que contiene alto megnesio
mediante el mii'laraje selective o clasificaciin post mineraje;

b}  lalechada separadamante de las fracolones separadas de minerl;

4)
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¢) la Wxiviacién de la fraccion de mineral que contiene bajo magnesio
con écido sulfirico cancentrado como una etapa de lixiviacién primaria; y,

d)  introducir la lechada de mineral que contiene allo magnesio a
continuacion de la finalizacién sustanclal de la etapa de lixiviacion primaria
y la precipitacién del hierro como goethita u otra forma de éxido de hierro o
hidréxido de hiermro que contiene bajo sulfate, donde el écido sulfirico
liberado durante Ia precipitacién del hierro, es utiizado para la lixiviacion de
la fraccién de mineral con alto magnesio como una etapa de Iixiviaclbn

secundaria.

La'presante invencion proporciona una lixiviacién a presion atmosférica, en donde
fa mayoria del hierro se desecha como goethita sélida, u otra forma de éxido de
hierro o hidrdxido de hiemo que contiene sulfato relativamente bajo, la cual
contiene pocas o ninguna de las partes de sulfato, y evita la desventaja de
precipitar el hierro como jarosita. La reaccion general se exprasa en la reaccion
(1)

(Fe,NDO.OH + (Mg,Ni);Si,04{OH), + H.S0, —FeO.OH + NiSO, + MgSO, +
SiOz+ H;0

Goethitaque  Saprolita Goethita

contiene Ni

(1)

Esta reaccion general es una combinacion de la etapa de lixiviacidn primaria de

limonita y la etapa de lixiviacidn secundaria.

42
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En la remocién del hierro como jarosita de la mezcla de reaccién, una mol de
acido se produce por mol de hierra precipitado. Sin embargoe, cuando el hierro es
precipitado como gosthita, se producen 1.5 mol de acido por mol de hiemo
precipitado. Esto se muestra en las reacciones (2) y (3) mas abajo.

La remocién del hiermo como jarosita de la mezcla de reaccién estd de acuerdo
con |a siguients reaccion:
0.5NaSO; + 1.5 Fey(SO4)s + 8H20 — NaFey(SO.)s(OH)e + 3H2SO,. (2)

Jarosita

La remocién del hierro como goethita de la mezcla de reaccion esté de acuerdo
con la siguiente reaccion;
0.5 Fez(S04)s + 2H20 -» FeO(OH) + 1.5H.S0,, (3)
Goethita

A partir de estas reacciones, se demuestra que la remocién del hierro como
Jarosita de la mezcia de reaccidn, rasulta en la pérdida de 0.5 mol de H,SO, por
mol de hierro, comparada con la remocion del hierro, por ejemplo como en la
forma de goethita.

En la etapa critica de la lixiviacién de saprolita, cuando sucsde esia pérdida,
queda menos écido para la recuperacién del niquel Y del cobalto al ser procesada
la fraccién de saprofita. Por o tanto, la presente invencitn reside en una mejora

sobre la técnica anterior, respecto a la naturaleza y calidad de los sdlidos vartidos
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y uso mas eficaz del lixiviedo de écido sulfurico, ko cusl proporciona ventajas

econdmicas y ambientales.

Durante la segunda etapa de Iixiviacién, el hiemo es precipitade mas
preferiblemente como goethita, que es FeO(OH), lo cual resulta en un nivel mas
alto de dcido al ser disponible para la etapa de lixiviacién secundaria, que si el
hierro fuese precipitado, por ejemplo coma jarosita. Una caracteristica particular
del proceso de la presente invencién es que asl, el cido sulfirico es lberado
durante la precipitacion del hierro en la etapa de lixiviacién secundaria, no hay

necesidad, en general, de agregar durants esta etapa, Acido sullirico adicional.

Las fracciones del mineral que contienen bajo magnesio, inchuyen la fraccién de
imonita del mineral de latarita (Mg % en peso aproximadaments mencs de 6).
Esta fraccion también puede inchiir minerales de esmectita ngntroniia con
contenido bajo a medio de magnesio, el cual tiene generalmente un contenido de
magnesio de aproximadamente 4 % en peso hasta 8 % en peso. La fraccitn de
mineral que contiene alto magnesio, incluye la fraccién de saprolita del mineral de
laterita (Mg % en peso mayor aproximadamente de 8). Esta fraccidon también
puede incluir minerales de esmactita o nontronita. La lechada de ambas: de las
fracciones de mineral que contienen bajo magnesio y alto magnesio, se lleva a
cabo generaimente en agua libre de sodio, metal akalino y amonio, en
concentracién de sdlidos desde aproximadamente 20% en peso y superior,

limitada por la reclogia de la lechada.

La etapa de lixiviacion primaria se lleva a cabo con mineral con bajo Mg por

ejemplo lechada de mineral de limonita que contienen bajo magnesio o lechada de
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esmectita o nontronita que contiene bajo o medio magnesio, y dcido suifrico
concentrado a una temperatura de hasta 105°C o el punto de ebullicién de los
reactivos de la lixiviacion a presién atmosférica. La temperatura de reaccién, mas
preferiblemente es tan alta como sea posible para lograr la lixiviacién rapida a
presién atmosférica. El niquel que contiene el mineral en el mineral de limonita es
goethita, y el niquel estd distribuido en la matriz de la goethita. Por lo tanto, la
acidez de la etapa de lixiviacidn primaria debe ser la suficiente para destruir la
matriz de goethita para liberar el niquel. Preferiblements, la dosis de acido
sulfirico s de 100 a 140% de la cantidad estequiométrica para disol_vema
aproximadamente sobre el 90% del niquel, cobalto, hierro, manganeso y sobre el

80% del aluminio y el magnesio en el mineral.

La proporcidn del mineral con alto magnesio, por ejemplo saprolita. y del mineral
con bajo magnesio. por ejemplo limonita, idealments es en una proparcién seca
que oscila de desde aproximadamente 05 a 1.3. La proporcidn de
saprolitafimonita depende en gran parte de la composicidn del mineral.
Tedricamente, |a cantidad de saprolita adicionada durante la etapa de lixiviacion
secundaria, deba ser aproximadamente iguat a la suma del &cido libre residual en
la etapa de Iixiviacidn primaria, y al 4cido liberado de la precipitacion del hierro
camo goethita. En general, aproximadamente 20 - 30 g/L del acido libre residual
queda de Ia etapa de lixiviacion primaria, en tanto que es liberado 210 - 260 g/L de
écido suifurico (Equivalente al 80 - 100g/L de Fe™) durante Ia precipltacién de
goethita,

A fin de iiberar el contenido de cobaito de asbolano u otros minerales de Mn (lll &

V) similares, se inyecta un reductor p. ej., didxido de azufre gaseonso o
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metabisulfito fibre de sodio o sulfito, en la lechada de mineral que contiens bajo
magnesio para controlar el potencial de reduccion-oxidacién a preferiblemente
menos de 1000mV (SHE), preferiblemente entre 800 y 1000 mV (SHE), y mas de
preferencia aproximadamente 835 mV (SHE) para la etapa de lixiviacidn primaria.
A aproximadamente 835 mV (SHE), el cobalto es casi completamente liberado de!
asbolano, en tanto que no se reduce casi nada del ion fémico (Fe™) al i6n ferroso
(Fe*"). '

Durante la etapa de lixiviacion secundaria, el potencial de reduccion-oxidacidn se
controla preferiblemente para estar entre 700 y 900 mV (SHE), més de preferencia
aproximadamente 720 y 800 mV (SHE). El potencial de reduccidn-oxidacién
preferido en la etapa de lixiviacidn secundaria es ligeramente menor que el de fa
etapa de lixiviacion primaria, debido a que la saprolita contiene ion ferroso y la
liberacién de los lones ferrosos disminuye el potencial de reduccién-oxidacion en
la etapa de lixiviacién secundaria. En consecuencia, generaimente no se requiera
reductor para contralar el potencial de reduccitn-oxidacidn en esta etapa del
proceso. La necesidad de un reductor durante ia etapa de lixviacién secundaria es
en gran parte dependiente del contenido del mineral de saprofita Yy se puede
requerir algdn reductor por ejemplo, si existe un contenido alto de cobalto en el
asbolano u algin oxidante, tal como dicromato presente durante la lixiviacién de

saprolita.

La finalizacién de la reaccion y la lixiviacién a conlinuacién de Ia etapa de
lixiviaclén secundaria, esta indica mediante la formacién de 0.5 a 1.0 g/L del ion
ferroso (Fe®) y ta concentracién del 4cido constante, bajo estas condiciones de
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reaccion. La pérdida de paeso del mineral con bajo magnesio esta tipicamente

sobre el 80% y la extraccion del niquel y del cobalto esta sobre el 90%.

La etapa secundaria de lixiviacion incluye la lixiviacion simultAnea del mineral con
alto Mg tal como saprofita y ta precipitacion del hierro, preferiblemente como
goethita u otras formas de Axido de hiermro o hidroxido de hierro que contienen

relativamenta bajo sulfato.

E) mineral con alto Mg, p. ej., lechada de saprolita, (que puede ser opcionalmente
precalentada) y que también puede incluir o consistir de un mineral de nontronita o
esmectita de contenido medic a alto de magnesio, se agrega a la mezcla de
reaccion fuego de la finalizacién de la etapa de lixiviacion primaria. La reaccion se
lleva a cabo a la temperatura preferiblemente de hasta 105°C o el punto de
ebulicién de los reactivos de la lixiviacion a presién atmosférica. La temperatura
de reaccibn mas preferiblemente es tan alta como sea posible, para lograr la
lixiviacién rapida y la cinética de precipitacién del hierro. La etapa de lixi;riaciOn
secundaria, generalmente es levada a cabo en un reactor separado del de la

etapa de Rxiviacion primaria.

La dosis del mineral con alto magnesio, se determina mediante el Acido libre que
queda de la etapa primaria de lixiviacion. E) acido liberado durante la precipitacion
del hierro como goethita y la unidad estequiométrica del &cido consumido del
mineral con alto Mg en las extracciones dadas de niquel. cobalto, hierro,

magnesio, aluminio y manganeso en el mineral.
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Inmediatamente luego de la introduccidn del mineral con alto magnasi_o, (-]
agregan al reactor preferiblemente “semillas® que contiene de manera dominante
goethita, hematina 0 yeso, que permitan que la lixiviacin del mineral con alto
magnesio y la precipitacién del! hierro como goethita u otra forma de éxido de
hiemo o hidréxido de hierro que contiene sulfato relativamente bajo, suceda de

manera simultanea.

La lixiviacién simultdnea de saprolita y la precipitacién de goethita u otras formas
de éxido de hierro o hidréxido de hierro que contiene sulfato relativamente bajo, es
sorprendente, debido a que mientras que la jarosita se forma en un rango de
acidez de aproximadamente 5 a 30 g/l de Acido sulfirico libre, la goethita
Unicamente se formara a un rango de acidez de aproximadamente 0 a 10 g/L de
acido sulfitrico libre. Eslo es debido a que el pH de hidrélisis de la goethita es mas
alto que el de la jarusila (pH apropiado de 3.0 para la goethite, versus el pH
aproximado de 1.5 para |a natrojarosita a temperatura ambiente y actividades de
unidad de todas las especies excepto protones). Se esperarfa que ocurriese una
pequefia lixiviacion de saprofita a tal acidez baja, pero la presente invencion

demuestra que éste no es el caso.

La dosis de semillas as tipicamente 0 - 20 % en peso de la suma del peso del
mineral con bajo Mg y del mineral con alto magnesio. La adicién de semilia es
para inicier o controlar la velocidad de precipitacion del hiervo. Luego de ia adicidn
del mineral con alto magnesio, la acidez de 1a lechada de lixiviacién disminuye
primero hasta aproximadamente 0 g/l de H;SO,, después rebota hasta un nivel de
1-10 g/l. de HzSO.. La concentracién de hierro repentinamente es reducida desde

80 - 90 g/L a menos de 40 g/l en menos de 3 horas, luego disminuye lentamente
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hasta el nivel de equilibrio de 5 — 40 gi.. En paralelo, se incrementa la disolucién
de niquel y cobalto, Esto indica que el acido liberado de la precipitacién del hierro
se utiliza como un lixiviante para la lixiviacién el mineral con alto Mg, por ejemplo

saprolita. El tiempo de reaccion total es tipicamente 10 -12 horas.

La presente invencién también reside en la recuperacién de niquel y cobalto
continuacidn de la etapa de lixiviacion. La solucidn de lixiviacian, la cual puede
contener aun una proporcion del contenido de hierro en el mineral como idn férrlco
después de la etapa de lixiviacion secundaria, puede ser preparada para recuperar
niquel mediante un nimero de modos que incluye el siguiente. En primer lugar, se
puede emplear la netutralizacion con lechada de piedra caliza para forzar la
precipitacion del hierro como goethita sustanciaimente hasta finalizar, como se
muestra en los ejemplos que siguen. El punto final de la neutrafizacitn es de pH
1.5 a 3.0, asi medido a temperatura ambiente. El lixiviado madre final contiene
tipicamente 2 - 5 g/L de H,SO, y 0 — 6 g/L de hierro total, que incluye 0.5 — 1 g/L
del i6n ferroso. Un diagrama de circulaclon de materiales simplificado para esta

opcidn de proceso se muestra en la Figura 1.

En sagundo lugar, el exceso de hierro férrico que queda en la solucién al final de
la etapa de lixiviaclén secundaria, se puede precipitar como Jarosita mediante la
adicién de un ién formador de jarosita, p. ej., Na*, K*, NH.", y de material de
semila de jarosita a la lechada de lixlviacion. En este caso, el 4cido adicional
liberado durante la precipitacion de jarosita se puede utilizar para ka lixiviacion del
mineral con alto Mg adicional. El diagrama de circulacién de materiales para esta

opcién se muestra en la figura 2.
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En tercer lugar, el exceso de hierro férrico se puede reducir al estado ferroso con
un reductor tal como didxido de azufre, como se muestra en la sigulente reaceién;

Fe2(S04); + SO; + 2HO = 2FeS0, + 2H;S0, (4)

La reaccion (4) también genera acido sulfurico adicional que puede ser utliizado
para la lixiviacion del mineral con alto magnesio adicional. El diagran;a de
circulacion de materiales para este proceso se muestra en la Figura 3. El niquel y
el cobalto se pueden recuperar de la solucién resultante por ejemplo, mediante la
precipitacion del sulfuro, al utilizar sulfuro de hidrégeno u otra fuente de sulfuro. El
ién ferroso no interterird con este proceso y no conteminaré el precipitado de
sulfuro. Allernativamente a la precipitacion del hidroxido mezctado, se puede
utilizar el intercambio iGnico o la extraccién liquido-liquido para separar el nique! y

@l cobalto del hierro fezroso y otras impurezas en la solucidn de lixiviacion.

Seré claro para aquelios versados en la materia, que se pueden emplear otras

opciones de proceso para completar la saparacién del niquel y del cobalto del

hierro en solucion.

EJEMPLOS

Ejemplo Comparativo 1

Con el propésito de comparar, esta prueba simula las condiciones reivindicadas en
ta Patente US 8,281,527 para la lixiviacién del niguel y el cobalto del mineral de
laterita y precipilar el hierro como jarosita. La proporcion en peso de saprolita y
limonita para esta prueba fue de 0.90. La proporcidn en peso del 4cido sulfurico af
mineral de limonita fue de 1.43. Por lo tanto, la proporcién en peso del dcido

sulfurico al mineral (imonita y saprolita) fue de 0.75. Se mezclaron en esta prueba
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190 gramos de mineral de limonita y 171 gramas de mineral de saprolita con alto
contenido de hierra (Fe >10% en peso), con agua de mar sintética, para formar
lechadas de sblidos de 20% en peso y 25% en peso, respectivamente. La lechada
de limonita se mezclé con 277 g de acido sulfirico al 98% en peso en un reactor a
la temperatura de 85 a 105°C y a presién atmosférica por 140 minutos. El lixiviado
contenia 18 g/L de HSO,, 3.1 g de Ni, 88 g/L de Fe, 1.8 g/L. de Mg y 0.22 g de
Co. El potencial de reduccidn-oxidacion se controlé entre 870 a 810 mV (SHE)
mediante la adicién de metabisulfito de sodio. Después de estabilizada la acidez,
se adiciond al reactor de manera consecutiva, alrededor de 20 g/l de MH,SO,,
lechada de saprolita y 80 gramos de jarosita que contenia semillas. El tiempo total
de reaccion fue de 10 horas. El lixiviado contenia 20 g/L de H;S0,, 4.3 g/L de Ni,
2.0 g/l de Fe, 15.7 g/L de Mg y 0.30 g/L. Co. Finalmanta se adicionaron al reactor
32 gramos de piedra caliza en lechada al 25% en peso de 95 a 105°C para
neutralizar la acidez de 23g/L a pH de 1.8. El lixiviado final contenia 2 gL de
H>S0,, 4.3 g/l de Ni. 0.2 g/ de Fe, 15.9 g/l de Mg y 0.30 g/L de Co. El peso del
residuc de lixiviacion fue de 508 gramos. La Tabla 2 ilustra la aimentacion y la
composicidn del residuo y las extracciones de lixiviacion. Los resultados fueron
similares a los resultados reportados en el Ejemplo 3 de la Patente US 6,261,257.
La existencia de natro {sodio) jarosita en el residuo de lixiviacion se verifich
mediante el contenido de sodio y el patron de XDR del reslduo (véase Tabla 2 y
Figura 4).

Tabla 2. Resultados del Ejempio 1

L]

Ni Fe | Mg Co Na
Limanita, % en peso 1.49 40.1 164 0.150 '<0.01
Saprolita, % en peso 1 1.89 13.8 14.85 0.140 0.18
Semillas, % en peso 0.12 294 0.58 <0.005 |0.85
Residuo, % en ? 1023 1259 0.84 0.013 |1.83
Extraccion total, 81.1 0 85.1 1850 |
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Ejemplo 2

El mineral de laterita con bajo magnesio (Mg % en peso <B). p. €. lechada de
limonita y el mineral de laterita con alto magnesio (Mg % en peso >B), p. ej.,
lechada de saprolita, se prepararon separadamente con agua potable. El
contenido de hierro del mineral de saprolita utilizado fue de 18 % en peso. Las
concentraciones de sdlidos de lechada de limonita y saprofita fueron del 20 % en
peso y 25% en peso respectivamente. Las proporciones en peso de Acido
sulfdrico/imonita, saprolitaflimonita y dcido sulfirico/mineral (imonita y saprolita)
fueron de 1.36, 0.88 y 0.72 respectivamente. En esta prueba 934 gramos lachada
de limonita al 20% en peso, se mezclaron en un reactor con 267 gramos de H2SO.
al 98% en peso a la temperatura de 95 a 105°C y a presioén atmosférica por 2.5
horas. El lixiviado contenfa 23 g/L. de H,SO., 3.0 g/ de Ni, 84 g/L. de Fe, '1.9 gL
de Mg y 0.24 g/t. de Co. El potencial de reduccién-oxidacién se controlé entre B35S
a 840 mV (SHE) mediante la adicidn de sulfito ibre de sodio. Después |a acidez se
estabilizé alradedor de 26 g/l de H.SO,, se agregd consecutivamente en el
reacior 673 gramos de lechada de saprolita al 25% en peso y 80 gramos de
goethita que contenia semillas. La reaccién de lixiviacién de saprolita y Ia
precipitacién del hierro se Bevaron a caba de 95 a 105°C y a presidn atmosfésica
por 10 horas. El potencial de reduccién-oxidacién fue de 720 a 800 mV (SHE) sin
la adicion de sulfito libre de sodio. El lixiviado contenia 8 giL de H:SO,, 3.6 g/L de
Ni, 20.6 g/L de Fa, 14.3 g/L de Mg y 0.24 g/l de Co. Finalmente, sa adicionaron en
el reactor 69 gramos de piedra caliza en lechada al 25% en peso a 95 a 105°C ya
presién atmosférica para neutralizar la acidez hasta pH 1.7. El lixiviado final
contenla 9 g/l de HaS0., 3.9 g/l. de Ni. 4.7 g/l. de Fe que Inclula 3.0 g/L de Fe*?,
15.0 g/ de Mg y 0.33 g/l de Co. El peso del residuo de bdviacion fue de 384
gramos. La tebla 3, ilustra la alimentaciin y la composicién del residuo y las

S2
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extracciones de lixiviacion, La precipitaclan del hiarms =n &1 residuo de [ixiviacidn

coimo goethita, se verlficdé mediante sl contenido no detectable de sodic vy el

sxaman de XRD/SEM del reskiuc {Véase la Tabla 3 v Ia Figura 4).

Tahia 3. Resuftados del Ejampla 2
N |re_ " |Mj TGo  |Wa
Limonite, % enpeso | 155 | 408 1.47 0.12 0. 0H
Saprolita, % en peso 2.17 18.0 11.8 0.14 =f.01
Samill=s. % en peso 0.41 27.9 147 0.068 <0.01 .
| Residun, % en paso 035  [287 096 0.007 (.01
Extraccidn tetal, % 80.8 B.5 820 (848

Ejfemplo 3

En esia prusba, las proporciones en peso de dcido sulfiricaMimonita,
sapralitaimonita y acido sulfiricemingral {imonita y saproMa) fueron de 1.37,
0.69 y 0.81 respectivamente. Se mezcluron en iun meactor 935 gramos de lechada
de limonita al 20% en peso descrita en sl Ejemplo 2, con 287 gramos de HoS0, &l
8E6% an peso, a la temperatura de 495 a 105°C v a presion atmosiérca por 3 horse.
El ikiviado contenia 24 g/L de Ho80y, 2.8 gl de Ni, 77 g/l d= Fe, 1.8 g/L de Mg y
0.21 gL d= Co. E] potencial da reduction-oxidacion se confrold entra 835 a 840
my (SHE) mediants la adiclén de sulfito libre de sodio. Desplués la acidez Ba
estabilizd alrededor de 26 g/l de H250,, s& adiclonaron conseautivamenie en el
raacter 524 gramaos de kechada de saprofta al 26% en paso descrita en el Ejempla
2 y B0 gramos de goathita que comtenia semillas. La reaceldn de lixiviacidn de
saprolita vy la precipkackin del hiemro se levaron & cabo de 86 a 106°C v a prealdn
atmosférica por 10 horas. El potenclel de reduccidn-oxidacion fue de 720 a 800
mYy (SHE) ein 1a adicion de aulfitc libre de sodic. El lixivisdo contenia 3 giL de
Hz30y, 3.5 gil de Ni, 27.4 gl da Fe, 12.2 gA_ de Mg y 0.30 g/L. de Co. Finelmente
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se adicionaron al reactor 95 gramos de lechada de piedra caliza al 25% en peso,
de 85 a 105°C y a presi6n atmosférica para neutralizar la acidez hasta pH 1.7. El
lixiviado final contenia 3 g/L. de HaSO4, 3.6 g/l de Ni, 4.2 g/L. de Fe que incluia 1.7
g/L de Fe*2, 13.1 g/l de Mg y 0.32 g/ de Co. El peso del residuo de lixiviacién fue
de 402 gramos. La Tabla 4 llustra la alimentacidn y la composicidn del residuo y
las extracciones de lixiviacidn. La precipitacibn de! hiero en el residuo de
lixiviacién como goethita, se verificd mediante el contenido no detectable de sodio

y el examen de XRD/SEM del residuo (véase |a Tabla 4 y la Figura 4).

Tabla 4. Resuitados del Ejempio 3
S

. Saprolita, % en peso 2.18 18.4

!
Limonita, % en peso | 1.53 403 [1.46 0110 |[<001 |
12.40 0.140 <0.01
Semillas, % en peso 0.41 26.7 '1.27 0.074 <0.01
Residuo, % en peso 0.27 23.8 0.96 0.008 ' <0.01

Fo [Mg "Co Na

[Extraccion tofal, % 822 155 ~80.8 94.7 |

Ejemplo 4

En esta prueba, las proporciones en peso de Acido sulfuricofimonita,
saprolita/imonita y acido sulfdrico/mineral {limonita y saprolita) fueran de 1.37,
0.58 y 0.87 respectivamente. Se mezclaron en un reactor 935 gramos de lechada
de fimonita al 20% en peso descrita en el Ejemplo 2, con 287 gramos de HzSO, al
98% en peso, a la temperatura de 95 a 105°C y a presion atmosférica por 3 horas.
El lixiviado contenla 24 g/ de HSO,, 3.3 g/ de Ni, 92 g/ de Fe, 2.1 g/Lde Mg y
0.24 g/l de Co. El potencial de reduccitén-oxiiacion se controld entre 840 a 850
mV (SHE) mediante la adicién de sulfito libre de sodio. Después la acidez se
establlizo alrededor de 25 g/l de Ha80., Se adicionaron consecutlvamentg en el
reactor 440 gramos de lechada de saprolita al 28% en peso descrita en el Ejemplo
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2 y 80 gramos de goethita que contenia semillas. La reaccién de lixiviacién de
saprolita y la precipitacion del hierro se llevaron a cabo de 85 a 105°C y a presién
atmosférica por 11 horas. El potencial de reduccin-oxidacion fue de 800 a 840
mV (SHE) sin |a adicién de sulfito lbre de sodio. El lixiviado contenia 4 g/L de
Ha2S0,, 3.5 g/l de Ni, 35.1 g/l de Fe, 11.4 g/L de Mg y 0.31 g/L de Co. Finalmente
se adicionaron al rea&or 83 gramos de lechada de piedra caliza al 25% en peso,
de 95 a 105°C y a presion almosférica para neutralizar la acidez hasta pH 1.4. El
lixiviado final contenia 5 g/L de HySO., 3.6 g/L de Ni, 5.8 g/L de Fe que incluia 0.8
g/l. de Fe'?, 12.1 g/l de Mg y 0.32 g/L de Co. El peso del residuo de lixiviacién fue
de 368 gramos. La precipitacién del hiemo en el residuo de lixiviacion como
goethita, se verificd mediante &l contenido no detectable de sodio y el examen de

XRD/SEM del residuo (véase la Tabla 5 y la Figura 4).

[Tabla 5. Reauftados del Ejempio 4

— Ni Fe Mg Co Na

Limonita, % en peso 1.48 39.68 1.41 0.110 <0.01

Saprolita. % en peso 2,20 18.5 11.30 0.140 <0.01

} Semillas, % en peso 0.43 28.8 1.16 ' 0.072 <0.01
Residuo, % enpeso  |024  |245 |0.85 _ 0.007 |<0.01

[ Exiraccion total, % 842 |75 805 _ 938

Ejemplo 5

La lechada de mineral de laterita con bajo magnesio (Mg % en peso <8),p. ej.
lechada de limonita y ta lechada de mineral de laterita con alto magnesio (Mg % en
peso >8), p. €j., lechada de saprolita, se prepararon separadamente con agua
potable. El contenido de hierro de saprolita fue de 9% en peso. Las
concentraciones sdlidas de lechada de bmonita y saprolita fueron del 21 % en

peso y 25% en peso respectivamente. En esta prueba se mezclaron en un reactor

ss
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817 gramos cie lecheda de limonita eon 233 gramos de HaS0, al 90% en paso a la
femperatura de 95 a 105°C y a presatdn atmosférca por 2.5 homes. El lixiviado
cordenia 29 g/l de Hx80,. 3.0 gL de Ni, 04 o/l de Fe, 2.0 g/l do Mg y 0.22 g/ de
Co. El potencial da reducclon-oxidacion se contrply entra 835 a B40 mV (SHE)
medianie la edidén de sulfiio ibre de sodio. Despuét |a acider sa esiabilizé
glrededor de 20 g/L de HsS50., se agregamn consecutivamente an 2l reactor 849
gramos dea lechada da saprolia y 40 gramos de gosthila qua contenla semillas. La
proporckin en pese de doido sulfwieo/limonita, saprolitadlimonita y acido sulfiricof
(limonita+saprolita) para esta prueba e de 1.32, 1.25 y 0.59. Le reaccidn de
Ixiviacién de saprolita y la precipltaciin del hlerro se llevaron & cabg de 95 =
105°C v @ preeidh atmosférica por 10 horas. El potencial de reductidn-oxidacion
fue da 720 a 800 mV (SHE) sin la adicion de sulfita lbre de sodio. B lixiviado
contenia 7 g/l de HxS0., 6.6 g/L de Ni, 5.9 g/L de Fe, 16.9 g/l. de Mg y 0.14 gA_
de Co. Finameme, se adicionaron an ¢l reactor 23 gramos de pledra caliza an
lechada al 25% peso a 9% @ 105°C y s presién stmosférica para nautralizar la
acidez hasta pH 1.6, El lixiviade finel contenfa 2.5 gA de HS80,, 5.5 g/l de Ni, 5.8
g/l de Fe que inclula 3.7 giL de Fe'?, 19.4 g/l de Mg y 0.14 g/ de Ca. El peso del
reeidua de lidviacion fus de 319 gramos. La Tabla §, ilustra la alimentackn vy la

camposicion del residuc y las extraccionas de Ixiviacién.

——

"Tabla 6. Resultades del Ejemplo 5
i "Fe Mg Ca Na
Limonita, Y en pesa ' 1.50 T4 148 0.12 <001
Saproka, % an peso 1 3.43 E.48 15.2 0.034 | <0.01

Semillas, % en peso | 0.37 23.8 1.30 0.008 | -<0.01
Residuo, % »n peso 0.5 20.1 1.94 0.008 <0.01

Extraccion total, % 627 6.4 2.0 91.0
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Ejemplo &

La lechada cde mineral da laterlta con bejo magnesio (Mg % an peaa <6, p. 6.
lechadsa de limonlia v la lechada d& minsral de laterita con alto megnesio {Mg % en
pead ~8), p. 6., lechads de saprolita, se prepararon separadamante con agua
polable. E1 contenido de hierm de sapmlits fur de 9% en peso. Las
concentraciones de sdlidos de lechada de Emonita y saprolim foeron del 21 % en
pesp y 25% en paso respectivamenta. En esta prueba se mezelaron an un reactor
1060 gramok de lecheda de imonita con 300 gramos de H:50, al B8% en peso 3
la temperature de 95 a 105%C y a presion atmosférica por 2.5 horas. El lixiviado
contenia 23 g/ de Hx80,, 3.0 g/L de Ni, 83 g/L de Fs, 2.0 gA. de Mg v 0.22 giL. de
Co, El potencial de reduccion-oxidacian se controid entre 835 8 840 mV {SHE)
medianta |p adicién de sulfitc libre de sodio. Después la acidez 28 estabillzé
alrededor de 23 g/l de HeS0,, & agregaron consecutivamenta en el reactor 548
gramos de lechada de seproita v 40 gramos de goethita que contenia semlllas. La
proponzkin en pesa de Gcide sulfiroo/dlmaonita, saprolitafimonita y acido suliincs!
{limonia+saprolita) para esta pruebu fue de 1.32, 0.61 y 0.82. La reaccitn da
lxlviacion de sapmolita y |z precipitacién deol hierre se llevaron a cabo de 85 a
105°C v & presion aimesférica por 10 horae. El polancial de reduccién-oxidacién
fue de 720 a 800 mV (SHE) zin la adicidn de sullite fbre de soadio. El Ikiviado
contenia 7 giL de H,S04, 5.3 g/l de NI, 24.8 /L de Fe, 17.0 A de Mg v 0.18 g/L
de Co. Finalmente, sa adicionaron en ! reactor 40 gramos de pledra callza en
lechada al 25% peso s 85 a 105°C y a presion etmosférica para neutralizar la
acidez hasta pH 1.7. El lixivlado final contenta 2 g/l. de Hz504, 5.6 g/l de Ni, 4.3
g/L de Fe que Incluia 3.3 g/l da Fa™, 18.8 gil. de Mg ¥ ©.20 giL de Co. El peso dal
residuo de lixiviacion fua de 413 gramos. La Tabla 7, ilustsa la alimentacion y la

compeelcidn del reziduc y las extraccionss de lixiviacion

£t
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Tabla 7. ResuRados del Ejemplo 6 ~
N JFe_ Mg Co Nz

Lmonia, 7% en peso | 153 | 403 1.46 0440 [ =<0.01
Saprolita, % en peso 3.43 B.7 15.2 0.032 <001 -
Semillay, % en paso 0.37 23.8 1.30 0006 <0.01
Reésiduo, % en paso 0.21 21.6 067 «0.006 | -<0.01

[ Exdraccion fotal, % BB.5 | 125 | &8.8 >85 :
Ejempio T

La lechada de mlnemll da |aterlta con bajo maegnesio (Mg % en pesa <B), p. g
lechada de [imonita y ia lechada da mineral de ialerita can alte magnealn (Mg % en
pasa >8), p. 8j.. lechada de saproita, se prepararon eeparadaments con agua
potable. £l contenido de hierre de saprolits fue cde 11% en peso. Las
canceltraciones de silidos de lachads de limonlia y saprolita fueron del 20 %
pas0 ¥ 25% en peso raspactivamants. En eata prueba s& mezclaron en un reactor
10{11 gramos da lechada de limonita con 286 grames de H2304 al 38% en peso a
la temperatura de 95 a 105°C y & presidn atmoafética por 2.5 horas. B lixiviado
contenla 28 g/l de H;80-, 2.6 g/l de N, T4 g/L de Fe, 1.0 g/l de Mg v 0.20 g/L de
Co. El pokencial de reduccion-oxidaclon se controld entre 835 a 840 mV (SHE)
medlante la adicldn de sulfitc Ibre de sodic. Después la acidez sa astablizd
alrededor de 28 gA de HaS0,, e2 agmgar.un conseniivamente en el reactor 720
gramo2 de lechada de saprolita ¥ 40 gramos de goethita que conkenla semillas. La
proparcidn en pesg de acido sulfilricefimonita, saprolitalimonita v acklo sulfurlcos
imonila+saprolita) para esla pruaba lue de 140, 0.80 y 0.74. La reaccidn de
Ixiviacion de saprolita ¥ la preclpltacion del hierro se Bevaron a cabo de- 85 B
106°C v a preslon atmosférica por 10 horas. El potencial de reduceidn-tuadeidn
fue de 720 a BOD mY {SHE) sin la adicibn de sulllto libke de sedio. El lixiviado

contenia 11 g/l cke Hz50,, 4.3 gil de Ni, 14.8 g/ de Fe, 16.6 g/L de Mg y 0.16 g/t
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de Co. Finalmente, se sdiciond en el reactor 80 gramos de piedra caliza en
lechads al 25% peso a 95 a 105°C y a presidn atmosférica para neutrallzer le
scidez hasta pH 1.7. El Iikiviado final contenia 1.7 g/, da Ha50,, 4.2 g/l da Ni, 2.1
g/L da Fe, 17.3 g/l de Mg v 0.18 ¢/L de Co. El pesc del rasiduo de lixiiaciss fus

de 381 gramos. La Tabla 8, ilustra la alimantacion y la composiciin del residuo y

las extracciones de Exiviacisn,

[ TaEla 8, Reaultados dol Ejemple 7 1
- Ni Fe [Mg [Csa [Na_

Limonita. % enpese | 1.57 42.3 1.40 0120 <001
Saprolita, % enpeso | 2.73 11.4 14.4 1 0.041 1001 - |
Semillas, % &n peso 0.3z 23.8 1.30 . 0.008 ={,01
Residuo, % en peso 0.30 253 1.21 <0.006 | «<0.01

| Extraccion total, % BT |755 843  [>95 i
Elemplo B

Esafa prusba simult el pmceso mostrado en la Figura 2. La proporclén en pesa de
acido sufidreadimonita, Saprolitadimonita v Acido sullfines/ {Jimonita+saprolita)
para esla prueba fue de 1.31, 1.10 y 0.60. Se mezclaron &n un reactor B17 gramos
de lachada de limonita al 21% en peso descrita en el Ejemplo 2, con 233 gremos
de Hz 50 al B8% en peso, a | temperatura de 85 a 105°C ¥ a presfon atmoslérica
por 3 horas. Bl lixiviade contenla 20 g/l da Hz80,, 3.2 g/ de NI, B7 g/ de Fu, 2.1
g/l de Mg y 0.24 g/ de Co. El potencial da mduccifn-oxidacion se nmtrnln_& Bntre
835 @ 840 mVY (S5HE) mediante la adicidn de sulfito Ibre de sodio. Después la’
acidez se esiabiizd akededw de 20 g/l de H.80, Se adicionaron
coneacutivamente en el reactar 828 gramos de lachada de sapmlita al 25% en
peso descriia en el Ejemplo 2 y 80 gramos de goethita que contenla samilas. La

reaccion de lixiviacidn cia saprolita y la precipitacion dal hiesro sa llevaron a oabo
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de 95 a 105°C y a presidn atmosférica por 3 horas. El ikxdviado contenia 3.4 gil de
Ha50:, 3.3 g/l de Ni, .13.3 g/l de Fe, 12.8 g/l da Mg ¥ 0.32 g/l de C. Entonces,
se adicgicnaron 12 g do NaCl como sal de mar en la lechede para precipier o
hisrro residual como larosita por otras 8 horae. El lixivisde cordenia 11 ¢/l de
H304, 3.7 g/L de NI, 1.4 g/ de Fe, 17.3 g/l de Mg y 0.32 g/L de Co. El potancial
da reduccién-oxidacién del Ixiviedo de saprolita fue de 720 8 800 mV (SHE) sin 1a
adicion de sulfiio [bre de sodio. Finalments se adidonaran al raactor 15.5 gramos
de pledra caliza en lechaca al 25% en peso, da 85 a 105°%C y & presidn
atmosférica pera neutralzar ke acidez hasta pH 1.8, El lixiviado final contenla 4 gL
de Hz80y, 3.8 gil de Ni, 0.6 giL de Fe qua inclula 0.5 g/L de Fe'?, 17.8 gld Mg
y 0.32 g/l de Co. El peso del residuo de lixiviacion fus de 403 gramos. La Tabla 9

lugim |2 slimentscion y la composicidn dal reskiuo v las exiracclones de

hixiviactbn.

“Tabia §. Resultados del Ejemplo 8 _ )
Ni Fe | Mg Co Na

Dmonita, %enpeso [ 183 7~ 403~ 146 ~ [0.110 | <0.04
Saprolta, % en peso 2.18 18.4 1240 0.140 ~0.01 -
Semiles, % en peso 027 22 8 1.1 0.074 | =0.01

Residuo, % an peso 0.4 28.1 1.12 0.005 =001 '
 Extraccian total, % 76.4 10.7 83,1 §5.8 1
Ejsmplo 8

Esta proeba simukd el proceso mostrado en la Figura 3. La proporcion an peso de
acido sulfinicoimonita, Saproltaflimonita y dcido sulfiirlco/ (imonita+saprolita)
para esta prueba fue de 1.32, 1.20y 0.60. 8s mezodaron en un reactor B17 gramos
de lechada de [imonita al 21% en peso deserita en ol Ejemplo 2, con 233 gramos

de H;80, al 88% en pexo, a |a temperatura de 95 a 105°C y a prasltn atmosférica

&0
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por 3 horas. El lixiviado contenia 20 g/L de H,SO4, 3.1 g/ de Ni, 82 g/l de Fe, 2.1
g/L. de Mg y 0.23 g/L. de Co. El potencial de reduccién-oxidacién se controld entre
840 a 850 mV (SHE) mediante la adicién de sulfito libre de sodio. Después la
acidez se estabilizd alrededor de 20 g/l de H;SO, Se adicionaron
consecutivamente en el reactor 828 gramos de lechada de saprolita al 25% en
peso descrita en el Ejemplo 2 y 80 gramos de goethita que contenia semillas. La
reaccidn de lixiviacién de saprolita y la precipitacion del hierro se llevaron a cabo
de 95 a 105°C y a presidn atmosférica por 3 horas. El lixiviado contenia 3.4 g/L de
H280., 3.5 g/ de Ni, 19.8 g/l de Fe, 13.4 g/ de Mg y 0.32 g/L. de Co. El potencial
de reduccion-oxidacion fue de 780 a 840 mV (SHE) sin la adicién de sulfito libre de
sodio. Entonces, se rocié SOz gaseoso en la lechada por 8 horas. El potencial da
reduccién-oxidacién disminuyd de 580 a 620 mV (SHE). El lixiviado contenia 14 g/
de HzSO.. 4.2 g/L de Ni, 27.7 g/l de Fe, que incluia 25.2 giL de Fe™, 18.3 g/l de
Mg y 0.32 g/l. de Co. Finaimente se adicionaron al reactor 42 gramos de lechada
de piedra caliza al 25% en peso, de 95 a 105°C y a presidn atmosférica para
neutralizar 1a acikiez hasta pH 1.8. El lixiviado final contenia 2 g/l. de H3SO., 4.1
gL de Ni, 25 g/L de Fe que incluia 24.4 g/L de Fe'?, 18 g/L de Mg y 0.31 g/L de
Co. La conversién de Fe'® a Fe'? cercana al 100%. El peso del residuo de
lxiviacion fue de 332 gramos. La Tabla 10 ilustra la alimentacién y la composicion

del residuo y las extracciones de flxiviacion.

Tabla 10. Resuitados dTn_leamplo g

Fe Mg Co INa "

|
LimonRa, %6 enpesc | 1.57  [41.2° [1.45 0.120° | <0.01
Saprolita, % en peso 2.26 19.0 11.30 0.140 <0.01 -
Semilias, % en peso 0.28 26.1 1.04 0.007 <0.01
Residuo, % en peso 0.45 26.4 1.46 0.008 ! <0.01

Extraccion total, % 80.4 334 81.0 942 .

&)
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Ejemplo 10 - Operacién en Planta Plioto

En una operacitn de planta pllota de 96 horas, se bombearon continuament'e 2872
Kilogramos de lechada de limonita al 20% en peso y 825 kilogramos de H,SO, al
88% en peso, en una serie de Reactores de Tanque con Agitacion Total (CSTR)
{Complete Stirred Tank Reactors) a la temperatura de 95° a 105°C y a presién
atmaosférica. El potencial de reduccidn-oxidacion se controld entre 835 a 840 mV
(SHE) mediante el rocio de SO, gaseoso. El tiempo de retencion de lixiviacidn de
imonita fue de 4 horas. El lixiviado contenia 29 g/l de H;SOy, 2.4 g/L de Ni, 70 gL
de Fe, 1.9 g/l de Mg y 0.13 g/l de Co. La lechada de lixiviacion de limonita se
mezclé con lechada de saprolRa con la concentracion de solidos de 25% en peso
en otra serie de CSTR de 95 a 105°C y a prasion atmosférica para las reacciones
simulténeas de lixiviacion de saprolita y precipitacién del hiemo como goethita. El
tiempo de retencion de la lixiviacién de saprolita y de la precipitacion del hiermo
como goethita fue de 10 horas. No hubo rocio de SO; en esta seccién. El peso
total de la lechada de.saproiita al 25% en peso utilizada fue de 1978 kilogramos.
Por lo tanto, las proparciones en peso de Acido sulfaricofimonita, saprolitatimonita
Y 4cido sulfdrico/ (limonita+saprolita) fueron de 1.36, 0.83 y 0.74 respectivaments.
El lixiviado contenia 5 /1. de HzS0O,, 3.6 g/L de Ni, 18.6 g/L de Fe. 14.1 g/l de Mg
y 0.15 g/L de Co. La lechada de lixiviacidn se neutralizé consecutivamente de 95°
a 105°C y a presion atmosférica hasta pH 1.5 - 2.0 o la acidezde 5 — 10 giL de
H2S0, con lechada de piedra caliza al 20% en peso. El tiempo de retencitn fue de
2 a 3 horas. El peso tolal de la lechada de piedra caliza fue de 884 Kg. El lixiviado
finel contenia 5 gL de H;SQ,, 3.0 giL de Ni, 3.5 gL de Fe, que inclufa 0.2 g/L de
Fa'2, 12.1 gl de Mg y 0.13 g/L de Co. La Tabla 11 ilustra la alimentadién yla

camposicion del residuo y las extracciones de fixiviacion.

{2
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Tabla 11, Resultados del Ejemplo 10

Ni Fe_ |M Co Na
Limonita, %o enpeso |1.54 [415 1%. 0.114 [0.08
Saprolita, % en peso 2.72 11.31 14.33 0.040 0.03

| Residuo % enpesa | 0.33 21.8 1.22 <0.005 | 0.06
Exiraccion fofel % total, 808 [2.83 806 _>05

Ejemplo 11 = Operacién en Planta Piloto

En una operacion de planta piloto de 89 horas, se bombearon continuamente 2538
Kilogramos de lechada de limonita al 30% en peso y 1052 kilogramos de H;SO, al
88% en peso, en una serie de Reactores de Tanque con Agitacién Total (CSTR) a
la temperatura de 95° a 105°C y a presién atmasférica. El potencial de reduccion-
oxidacién se controlé entre 835 a 940 mV (SHE) mediante el rocié de SO»
gaseoso. El tiempo de retencién de lixiviacién de Emonita fue de 5 horas. El
lixiviado de la seccidn de lixiviacidn de limonita contenia 20 g/ de H2SO,, 4.8 gL
de Ni, 136 g/L de Fe, 3.2 g/L. de Mg y 0.25 g/l de Co. La lechada de lixiviacién de
limonita se mezclé con lechada de saprolita con la concentracion de sblidos de
30% en peso en otra serie de CSTR de 95 a 105°C y a presién atmosférica para
las reacciones simullineas de lixiviacion de saprolta y precipitacion del hierro
como goethita. El tiempo de retencion de la lixiviacion de saprolita y -de la
precipitacion del hierro como goethita fue de 11 horas. No hubo roclo de SO; en
esta seccion. El peso total de la lechada de saprolita utiizada fue de 2052
kilogramos. Por lo tanto, las proporciones en peso de éacido sulfurico/imonita,
saprofita/limonita y acido sulfurico/ (limonita+saprolita) fueron de 1.35, 0.81 y 0.75
respectivamente. El lixiviado contenia 5 g/L de HaSO4, 5.1 g/l de Ni, 6.4 g/L de Fe,
164 g/L de Mg y 0.19 g/l de Co. La lechada de lixiviacion se neutralizé
consecutivamente a 95° a 105°C y a presién atmosfénca hasta pH 1.5 - 2.0 0 la

£3

T = P P =P . B P Yy g = Y Rl /Py — Y~y ey e T —



15

20

vV
29

/

acidez de 5 — 10 g/L. de H;SO, con lechada de piedra caliza al 20% en peso. El
tiempo de retencion fue de 2 a 3 horas. El peso total de |a lechada de piedra caliza
fue de 1248 Kg. El lixiviado final contenia 5 g/L de H,SO4, 5.1 g/L de Ni, 6.4 g/L de
Fe, que inclula 0.2 gA. de Fe'?, 16.4 g/l de Mg y 0.18 g/L. de Co. La Tabla 12
fustra la alimentacidon y la composicién del residuo y las extracciones de

lixiviacion.

Tabla 12. Resuitados del Ejemplo 11

Ni [Fe Mg Co “Na

Limonita, %k en peso ! 1.54 27 1.49 0.117 |0.06
Saprolita, % enpeso  3.12 10.95 13.35 0.039 0.02
Residuo, % en peso 0.35 . 22.02 1.58 0.006 |0.05

"Extraccion total, % 815 |83 727|916

DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

La Figura 1 es un diagrama de circulacion de materiales que muestra
secuenciaimente la intrcduccidn de lechada de mineral de limonita y lechada de
mineral de saprolita, que pemite la eBminacidn de aproximadamente el 70% del
hierro solubitizado como goethita sélida, durante la lixiviacién de saprolita y Ia

mayoria del remanente mediante la neutralizacién con piedra caliza u otro alcall

adecuado.

La Figura 2 muestra un diagrama de circulacién de materiales en el cual, a
continuacion de la lixiviacion simultdnea de saprolita y la precipitacion de Ia
mayoria del hierro como goethita, el remanente de) hiermo se precipita como
larosita mediante la adicién del ién formador de jarosita, por ejemplo mediante la
adicién de claruro de sodio. La seprolita adicional se puede lixiviar durante esta
etapa.
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La figura 3 muestira un diagrama de circulacién de materiales en el cual, a
continuacién de la lixiviacidn simultdnea de saprolita y la precipitacién de la
mayoria del hierro como goethita, el remanente de hierro se reduce al estado
ferroso mediante la adicion de didxido de azufre u ofro reductor adecuado. De

nuevo, la saprolita adicional se puede lixiviar durante esta etapa.

La figura 4 muestra los patrones de XRD para los residuos de lixiviacién del
Ejemplo Comparativo 1 y los Ejemplos 2 a 4. El patrdn para el Ejemplo
Comparativo 1, esta en la parte superior de la figura y patrén del Ejemplo 4 se

encuentra en la hase.

La presencia de picos para goethita y la ausencia de picos para jarosita son

evidentes en los patrones 2, 3 y 4.

La descripcitn anterior de la invenclon es ilustrativa de las realizaciones preferidas
de la invenclén. Las variaciones sin desviarse de la esencia o0 el Ambito de la

invencion descrita aqui, son consideradas para formar parte de la invencion.

43
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REIVINDICACIONES

Un proceso de Exiviacion atmosférica en la recuperacion de niquel y cobalto

de minerales lateriticos, dicho proceso incluye las etapas de:

a)  separar el mineral lateritico en una fraccion de mineral que contiene
bajo magnesio, y una fraccidon de mineral que contiene alto magnesio
mediante el mineraje selectivo o clasificacion post mineraje;

b} lalechada separadamente de las fracciones separadas de mineral;

c) la Ibdviacion de la fraccion de mineral que contiene bajo magnesio
con acido sulfirico concentrado como una etapa de lixiviacion primaria; v,

d) introducir la lechada de mineral que contiene alto magnesio a
continuacion de la finalizacion sustancial de la etapa de lixiviacion primaria
y la precipitacion del hierro como goethita u otra forma de 6xido de hierro o
hidréxido de hierro que contiene bajo sulfato, donde el acido sulfurico
fiberado durants la precipitacidn del hierro, es utilizado para la lixiviacion de
la fraccidn de mineral con alto magnesio como una etapa de lixiviacion

secundaria,

2. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el hiemo es
precipitado como goethita. .
3. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la fraccion de

mineral que contiene bajo magnesio, incliuye mineral de limonita que contiene

menos de aproximadaments §% en peso de magnesio,

44
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4. Un proceso de acuerdo con la rewvindicacidn 1, en donde la fraccién de
mineral que contiene alto magnesio, incluye mineral de saprolita que posee més

de aproximadamente 8% en peso de magnesio.

5. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 3, en donde la fraccién de
mineral que contiene bajo magnesio, también incluye mineral de esmeclita o

nontronita con cantenido de nivel medio de magnesio.

6. Un proceso de acuerdo con 1a reivindicacién 4, en donde ta fracc-iﬁn de
mineral que contiene alto magnesio, también incluye mineral de esmectita o

nontronita con contenido de nivel madio de magnesio

7. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde las fracciones
separadas de mineral son en lechada en agua libre de sodio, metal alcalino y

amonio, en concentracién de sdlidos mayor que aproximadamente 20% en peso.

8.  Un proceso de acuerdo con fa reivindicacidn 1, en donde ia etapa de
lixiviacidn primaria es llevada a cabo en un primer reactor a una temperatura de
hasta 105°C o el punto de ebullicién de los reactivos de lixiviacidn a presion
atmosférica.

9. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, en donde el &cido sulfurico
es preferiblemente cn una concentracibn de desde 100 a3 140% de las

proporciones estequiométricas.

€1
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10. Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde la lechada de
mineyal con contenido ako de magnesio es introducido en un segundo reactor para
finakzar la etapa de lixiviacidn secundaria a una temperatura de hasta 105°C o el
punto de ebullicién de tos reactivos de lixiviacién a presion atmosférica.

11. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 10, en donde la goethita,
hematina o yeso que contiene semillas, son adicionadas al segundo reactor
inmediatamente después de la introduccion del mineral que contiene alto

magnesio, para iniciar o ayudar Ia precipitacion dal hierro.

12. U proceso de acuerdo con la reivindicacion 11, en donde la dosis de
semiflas es adicionada en una cantidad de hasta 20% en peso dal peso total del

mineral que contiene bajo magnesio y del mineral que contiene alto magnesio.

13.  Un proceso de acuerdo con la relvindicacién 1, en donde el potencial de
reduccidn-oxidacion durante la etapa de lixiviacion primaria, se controla enim 800
mV y 1000 mV (SHE).

14.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13, en donde el potencial de
reduccién-oxidacion en la etapa de Exiviacidn primaria es aproximadamente de

835 mV (SHE).

15.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13 ¢ 14, en donde el potencial
de reduccitn-oxidacion se controla mediante la inyeccion de didxido de azufre o

metabisulfito libre de sodio o sulfito en la lechada.
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16. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13, en donde el potencial de
reduccién-oxidacion en la etapa de lixiviacién secundaria es entre 700 y 900 mV
(SHE).

17.  Un praceso de acuerde con la reivindicacion 1, en donde la proporcién seca
del mineral de alto magnesio y el mineral de bajo magnesio es desde

aproximadamente 0.5 a 1.3.

18. Un proceso de acuerdo con la reivindicacibn 1, que incluye la etapa
adicional de neufralizacldn de la solucion de lixiviacion despuée de la etapa de
lixiviacion secundaria. mediante la adicin de un lechada de piedra caliza para
completar la precipitacidn del hierro como goethita.

19.  Un proceso de acuerdo con la reivindicacién 18, en donde el punto final de
la neutralizacién es para incrementer a pH de 1.5 a 3.0 as! medido a temperatura

ambisnte.

20. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, que incluye la etapa
adicional de precipitacidn del hierro remanente después de la etapa de lixiviacion

secundaria mediante la adicién de un ién formador de jarosita.

21.  Un proceso de acuerdo con ka reivindicacion 20, en donde el i6n formador

de jarosita es el ibn sodio, potasio 0 amonio.

Sm———— ——— —
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22. Un proceso de acuerdo con la reivindicacibn 1, que incluye la etapa
adicional de reduccion del hierro remanente después de la etapa de lixiviacion

secundaria, al estado ferroso mediante la adicién de un reductor adecuado.

23. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 22, en donde el reductor es

diéxido de azufre.

24. Un proceso de acuerdo con la relvindicacion 1, en donde el niquel y el
cobalto son recuperados a modo de precipitacidén de sulfuro, mediante el uso de
sulfuro de hidrégeno u otra fuente de sulfuro, precipitacién del hidréxido mezclado,

intercambio idnico o exiraccidn liquido-liquido.
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RESUMEN

Un proceso de lixiviacidn atmosférico en la recuperacidn de niquel y cobalto
de minerales lateriticos, dicho proceso incluye las etapas de; a) separar el mineral
lateritico en una fraccion de mineral que contiene bajo magnesio, y una fraccidn de
mineral que contiane allo magnesio mediante ¢! mineraje selectivo o clasificacion
post mineraje; b) la lechada separadamente de las fracciones separadas de
mineral; c) la lixiviacion de la fraccién de mineral que contiene bajo magnesio con
acido sulfirico concentrado como una etapa de lixiviacion primaria; y, d) introducir
la lechada de mineral que contiene alto magnesio a continuacion de la finalizacién
sustancial de la etapa de lixiviacién primaria y la precipitacidn del hiermo como
goethita u otra forma de dxido de hierro o hidroxido de hierro que contiene bajo
sulfato, donde el 4cido sulfirico liberado durante la precipitacién del hierro, es
utilizado para la Bxiviacidn de la fraccidon de mineral con alto magnesio como una

etapa de lixiviacion secundaria.
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Comg resultado del examen de farma, realizada con fundamee an &l arlicuao 38
de la Declsion 486 de la Comision da la Comunidad Andina, artlculo 27 del
Tralado de Cooperacion en Materia de Patentes {PCTY, regle 51 bis del
Reglamenio v Circufar Unica de le Superintendencla de Industria y Comercio, se be
COMUNICA que:

» La soliclivd no conllene copia del documanio an que consla la cesidn dal
derecho de palente del inventor a sclicitanke © a su causante (Arl. 26-K)
Decision 486).

+ La solicitud no conliane & poder debidaménte otorgade, con el lleno de
requisitos exigidos por los arficules 63 y subsigulentes del Codige de
Procedimiento Civil. Adicionaimerde debessi presentar & documerin que
acredita la existencia y representaclén legal de la sociedad solicitanie,
cuando éate fuere una persona jurldica.

En cumplimiento de lo dispuesto por el ariiculo 39 de la Decisidon 488, se la
requiers para que deniro del térming de dos meses siguientes a la techa de
nolificagidn del presents oflclo. complete los requisilos anderiormanta snuncadas.
En caso de no dar cumplimients al presente requerimiento, la solcilud sa
conslderard abandonads y pardera su prelacion.

Nolifiquese el presente oficlo conforme # lo dispuesic en €l numeral 5.2, Iiteral e},
dal capliuio quinto htuln/m: de la Clrcular Unica N° 10 da 2001.

r

ALDX CARMENZA CESPEDES DE VERGEL
Jafe de:‘ymﬁn da Muevas Creaclonss.

El . antefior . requerimiento fue nolificado por fijacion en lisia r.:lu foche,
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