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RESUMEN

En este trabajo se muestra el comportamiento de las extracciones del niquel y
cobalto durante el proceso de lixiviacion con &cido sulfurico de una muestra de
material residual (colas) de la tecnologia Carbonato Amoniacal (Proceso Caron), al
variar diferentes factores o parametros de estudio que influyen significativamente
en el transcurso del tiempo. Los experimentos fueron planificados y ejecutados a
través del diseno factorial completo 2k basado en las posibles combinaciones entre
las variables de estudio y los niveles escogidos. Se demostrd que con el incremento
de los parametros de estudio: temperatura, concentracién del agente lixiviante,
relacién liquido-soélido (L/S) y velocidad de agitacién aumentan las extracciones de
niquel y cobalto. Los valores superiores 41,2 % de niquel y 48,6% de cobalto se
obtienen a 90 °C, 100 g/L, L/S=3, 500 rpm y presion atmosférica. Se determinaron
las ecuaciones de regresion que describen la relacion existente entre los factores y
las extracciones de niquel y cobalto, y el consumo especifico fue de 145.4 kg de
acido sulfurico por tonelada de cola procesada.

Palabras clave: lixiviacion, colas del proceso caron, niquel y cobalto.
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This work shows the conduct of the extractions of the nickel and cobalt during the
process of lixiviation with sulphuric acid of a sample of residual material (tails) of
the technology Carbonate Ammoniacal (Process Caron), to vary different factors or
parameters of study that have influence significantly in the course of the time. The
experiments were planed and executed through the factorial design complete 2k
based on the possible combinations between the variables of study and the chosen
levels. Demonstrated that with the increment of the parameters of study:
temperature, concentration of the leach agent, report liquidate-solid (L/S) and
speed of agitation it increases the extractions of nickel and cobalt. The superior
values 41.2 % of nickel and 48.6% of cobalt it is obtained to 90 °C, 100 g/L,
L/S=3, 500 rpm and atmospheric pressure. They decided to him the equations of
regression they describe the existent report between the factors and the extractions
of nickel and cobalt, and the specific consumption went of 145.4 kg of sulphuric
acid for ton of tail prosecuted.

Keywords: leaching, residual material (tails) of the Caron process, nickel and
cobalt.

INTRODUCCION

El depdsito o yacimiento artificial denominado "Colas de Nicaro" se encuentra
situado en la parte sureste de la ensenada Arroyo Blanco de la bahia de Nipe, al
oeste y en las cercanias de la empresa "Comandante René Ramos Latour",
ocupando una gran extensién [3]. Las colas comenzaron a acumularse en este
lugar desde el 1ro de Enero de 1958 (Articulo del Ing. Nyls Ponce Seoane), desde
entonces su incremento ha sido ineludible y aparejado con el desarrollo y el
crecimiento de la produccion de niquel en nuestro pais, a pesar de su uso en la
industria siderurgica.

Algunos especialistas dedicados al estudio sobre el desarrollo econdmico futuro de
la zona Moa-Nicaro consideran que el proceso minero futuro de la region estara
indisolublemente ligado a la explotacion de los minerales almacenados en las
presas de colas, ya que la actual explotacion de los minerales lateriticos de niquel y
cobalto tienen un tiempo de vida limitado y constituyen recursos no renovables.

Las colas constituyen desechos sélidos emanados del Proceso Carbonato Amoniacal,
tienen alto contenido de hierro, ademas de aluminio, cromo, magnesio,
manganeso, niquel, cobalto y otros [1,6] Su utilizacién resolveria dos problemas
fundamentales que actualmente se estan afrontando, primero el impacto ambiental
negativo e irreversible que provoca su vertimiento y segundo la necesidad de
encontrar una nueva fuente de ingreso para el pais.

La recuperacién de estos metales se ha desarrollado comiUnmente aplicando
agentes lixiviantes inorganicos como el acido sulfdrico [3]. No obstante existen
otras investigaciones relacionadas con la extraccién de estos metales aplicando la
biolixiviacién y la lixiviaciédn con acidos organicos [2], fundamentalmente por sus
posibilidades de reducir la contaminacion.
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Estudios mas recientes han estado encaminados a la utilizacién de estos residuales
solidos (colas) de baja ley como materia prima para la extraccién de especies
metalicas como el niquel y el cobalto mediante la lixiviacion acida, que es uno de
los procesos quimicos mas conocido y ampliamente utilizado en el tratamiento de
minerales de importancia industrial. Al procesar el mineral lateritico por la
tecnologia carbonato amoniacal solo se recupera aproximadamente el 40 % del
cobalto presente en la materia prima o sea que el resto del metal se pierde en el
material residual (colas), sin embargo, el precio del cobalto en el mercado mundial
es muy superior al del niquel, ademas, sus particulares usos lo colocan como metal
estratégico en la industria metalulrgica, de ahi la importancia de obtener ese valioso
metal [2,7].

Para lograr la extraccion maxima de las especies metalicas durante el proceso de
lixiviacion acida es preciso tener en cuenta la accion de varios factores, entre los
gue se encuentran: caracteristicas de la fase sdélida y preparaciéon de las mismas,
temperatura de operacion, grado de agitacién del sélido, relacién liquido sdlido, tipo
de solvente y su concentracién, cada uno de ellos juega un papel importante en el
desarrollo del proceso.

El objetivo de este trabajo es experimentar la lixiviacién del niquel y el cobalto
empleando como agente lixiviante disoluciones de acido sulfurico, variando los
parametros de estudio mencionados anteriormente, para determinar su influencia
durante el proceso y evaluar el comportamiento de las extracciones de las especies
metalicas.

MATERIALES Y METODOS

Las muestras fueron tomadas del depdsito de colas de la Empresa Comandante
René Ramos Latour (ECRRL).

Los experimentos de la lixiviacion acida, la caracterizacion y el analisis de las
muestras se desarrollaron en la Unidad de Proyecto Nicaro (UPN) del Centro de
Investigaciones del Niquel.

Instalacién para la experimentacion (lixiviacion acida)

Los experimentos se ejecutaron a nivel de laboratorio, a través de una instalacion
compuesta por un vaso de precipitado de 600 mL de capacidad donde el mineral y
el acido se mezclaron con la ayuda de un agitador mecanico. El calentamiento se
produjo por medio de un termostato (bafio de Maria), en el cual se fija la
temperatura de trabajo y automaticamente el equipo la mantiene por un sistema de
control automatico. En la figura 1 se muestra la instalacion experimental empleada:
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Fig. 1 Instalacion experimental para los ensayos de lixiviacion. (a)

Yaso de precipitado, (b) Termostato (bafio de Maria), (c) Agitador
mecanico.

La instalacion esta formada por los equipos y accesorios siguientes:

Termostato (bafio de Maria).
Agitador mecanico con impelente.
Vaso precipitado (Beaker) de 600 mL.
Tapa de goma.

Balanza analitica.

Espatula.

Termometro.

En la figura 2 se ilustra el proceso de filtracion de las muestras lixiviadas,
empleando adicionalmente:

Fig. 2 Bomba de vacio para el filtrado de |la pulpa lixiviada.

e Bomba de vacio,
e Erlenmeyer de 2000 mL,
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e Embudo.
e Papel de filtro
e Mangueras

Disefio experimental

Los experimentos se realizaron con el objetivo de determinar el comportamiento de
las extracciones de niquel y cobalto en el proceso de lixiviacidon acida durante la
variaciéon de diferentes factores tales como: concentracion, temperatura, relacion
liquido-sélido (L/S), velocidad de agitacién, asi como la influencia de ellos en el
proceso.

Se planificaron dos disefios experimentales factoriales 2k, basados en las posibles
combinaciones entre las variables de estudio y los niveles escogidos, donde las
variables de respuesta fueron los porcentajes de extraccién de niquel y cobalto, a
continuacion se plantean cada uno de ellos:

1. Disefio experimentos DE1, disefio factorial 22 con dos réplicas en 12
ejecuciones: extraccién de niquel y cobalto con acido sulfurico a diferentes
concentraciones y temperaturas, las condiciones experimentales y niveles de las
variables se muestran en la tabla 1 y la matriz experimental codificada y real de
experimentacion se encuentran en los anexos 1y 2, respectivamente.

2. Disefio experimentos DE2, disefio factorial 22 con dos réplicas en 12
ejecuciones: extraccion de niquel y cobalto con acido sulfurico a diferentes
velocidades de agitacion y relacion L/S, las condiciones experimentales y niveles de
las variables se muestran en la tabla 2 y la matriz experimental codificada y real de
experimentacion se encuentran en los anexos 3 y 4, respectivamente.

Tabla 1
Variables y niveles seleccionados DE1

Niveles

Variable independiente Bajo Alto
-1 01

Temperatura °C 27 90

Concentracion (g/L) 40 100

Condiciones fijas en los experimentos: tamafio de particula: (-80) mallas; velocidad
de agitacion: 500 rpm; tiempo: 60 min; relacidon L/S: 3; presidon de lixiviacién de
101,325 kPa (presion atmosférica), acido sulfurico como agente lixiviante.

Tabla 2
Variables y niveles seleccionados DE2

Niveles

Variable independiente Bajo Alto
-1 1

Velocidad de agitacién (rpm) 500 1100
Relacién L/S (g H,SO4/g Mineral) 1 3
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Condiciones fijas en los experimentos: tamafio de particula: (-80) mallas;
temperatura: 90 oC; tiempo: 60 min; concentracién: 40 g/L; presion de lixiviacion
de 101,325 kPa (presion atmosférica), acido sulfdrico como agente lixiviante.

Los rangos experimentales de los parametros de estudio estuvieron tomados a
partir de las experiencias practicas de la industria e investigaciones realizadas
anteriormente.

Para el procesamiento de la informacion se empled el programa STATGRAPHICS
plus para Windows 5.1.

Metodologia experimental

1. Programar el termostato (bano de Maria) a la temperatura planeada en el diseno
de experimento.

2. Preparar el acido a la concentracion especificada.

3. Pesar 100 g de masa de mineral en el vaso de precipitado de 600 mL.

4. Cuando haya alcanzado la temperatura especificada, adicionarle 300 g de acido e
introducir el vaso de precipitado en el termostato.

5. Lixiviar durante el tiempo establecido.

6. Filtrar el sdélido, secar y homogeneizar la muestra para el analisis quimico.

Metodologia para determinar el consumo de acido

La mayor extraccion de niquel y cobalto y su respectivo consumo de acido sulfurico
nos indica la mayor eficiencia en la utilizacion del reactivo. Para determinar el
consumo de &cido utilizamos la concentracién mds alta de 100 g/L, para una
muestra de 100 g. El método de lixiviacién utilizado para la determinacion del
consumo de acido es por agitacidn.

Procedimiento:

1. Tomar una muestra preparada de 100 g de cola.

2. En un vaso de precipitado (600 mL), preparar 300 mL de H2S04 diluido, con una
concentracion de 100 g/L. (Concentracién de acido inicial).

3. Agregar la muestra a la solucién acida.

4. Agitar durante 8 horas.

5. Una vez terminada la agitacion se filtra para obtener la solucion y el sélido
lixiviado.

6. Realizar el analisis quimico correspondiente para determinar la concentracion del
acido en la solucidn filtrada y luego el consumo de acido de la solucion lixiviada.

Calculo de las extracciones

Los calculos de extraccion fueron realizados segun la expresion 1:
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o - Extraccion del metal solido (%)
%M@, e - Contenido del metal en la mena inicial (%)

%alle,;, : Contenido del metal en la mena lixiviada (%)

[ : Factor de variacion del elemento trazador

ANALISIS Y DISCUCION DE LOS RESULTADOS

Los resultados de los analisis quimicos se muestran en la tabla 3, vasandonos en
esto y en los difractogramas realizados, se puede plantear que las colas presentan
altos contenidos de hierro en forma de fases mineraldgicas como la magnetita (Fe
Fe,0,), maghemita (Fe,Os) y forsterita-fayalita (Mg,SiO4-(Fe®*)2Si0,4), ademas de
Donahita (magnesio cromita) y cuarzo.

Tabla 3
Composicion de las colas

Ni Co Fe SiO, MgO Mn Cr Al,O; Dens. real
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (t/m?)
Cola 0.41 0.089 44.8 13.6 6.81 0.633 1.96 4.98 4.25

Muestras

Influencia de la temperatura en la extraccion del niquel y cobalto

El proceso de lixiviacion acida se efectu6 a diferentes temperaturas: 27, 60 y 90
0C, con una relaciéon liquido-sélido (L/S) 3/1, concentracién del acido de 40 g/L, 1
hora de agitacién a una velocidad de 500 rpm y presién atmosférica.

Como se observa en la figura 3 con el incremento de la temperatura las
extracciones de niquel y cobalto aumentan paulatinamente, las mayores
extracciones alcanzadas son de 35,3 % para el niquel y de 40.8 % para el cobalto a
90 °C.

Niquel Cobalto
40.0 353 40
29.8

30,0

20,0

% Extraccion
% Extraccion

10.0

0.0 360
0.0 30.0 60.0 90.0 00 30.0 60.0 90.0

Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Fig. 3 Comportamiento de la extraccion de niquel v cobalto a diferentes
temperaturas.
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Influencia de la concentracion del acido en la extraccion de niquel y
cobalto

El proceso de lixiviacion acida se realizd con soluciones preparadas de acido
sulfurico a diferentes concentraciones (40, 70 y 100 g/L) a 90 °C, con una relacién
L/S igual a 3, 1 h de agitacion a una velocidad de 500 rpm y presion atmosférica.

Como se muestra en la figura 4 las extracciones de niquel y cobalto se incrementan
con el aumento de la concentracién del acido sulfurico, obteniéndose las mayores
extracciones de niquel y cobalto para 100 g/L, de 41,2 y 48.6 % respectivamente.

Niquel Cobalto

oo

% Extraccion

% Extracchon

TR

400
1006 a0.0 70.0 100.0 100 400 700 1000

Concentracion (g/L) Concentracion (g/L)

Fig. 4 Comportamiento de la extraccion de niguel v cobalto a diferentes
concentraciones de acido sulfurico.

Influencia de la relacién liquido/solido en la extraccion de niquel y cobalto.

La lixiviacion se realiza a 90 °C de temperatura, concentracion del acido de 40 g/L,
1 hora de agitacion a 500 rpm y presion atmosférica.

En la figura 5 se observa que las extracciones de niquel y cobalto se incrementan al
aumentar la relacion liquido/sélido y los mejores resultados de extraccion de Ni y
Co obtenidos fueron de 37.6 y 43.2 % respectivamente, a una relacion L/S igual a
5.

Cobalto

% Extraccion
% Extraccion

Relacién L/S Relacion L/S

Fig. 5 Comportamiento de la extraccion de niguel v cobalto a diferentes
relaciones L/S

Influencia de la velocidad de agitacion en la extraccion de niquel y cobalto.
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Al variar la velocidad de agitacién del equipo, de 500 a 1100 rpm y manteniendo
los demas factores invariables: temperatura de 90 °C, relacién L/S igual a 3,
concentracién del &cido de 40 g/L, tiempo de lixiviacion 1 hora y presién
atmosférica, podemos apreciar (figura 6) que con el incremento de la velocidad de
agitacion las extracciones de niquel y cobalto aumentan. Las mejores extracciones
se logran a 1100 rpm, de 37,7 y 48,2 % para el Ni y Co respectivamente.

Cobalto
Ni
quel 60.0
i 317 482
350 287 c i 36.7
c 309 S 400
2 250 v
% 200 g 300
= 150 f 200
*® 100 b
o 10.0
0.0 0.0
200 0 50 1100 200 500 800 1100
Velocidad de agitacion {r 3 BN
N {rpm Velocidad de agitacion (rpm)

Fig.6 Comportamiento de |la extraccion de niguel con diferentes
velocidades de agitacion.

Influencia del tiempo sobre las extracciones de niquel y cobalto.

En la figura 7 se presenta el comportamiento de la extraccién de Ni y Co con la
variacion del tiempo en el proceso de lixiviacidon. Al cabo de los 30 minutos se
logran las mayores extracciones de 40 % en el niquel y 50 % en el cobalto. A partir
de los 90 minutos las extracciones tienen pocas variaciones.

60
50 -
40
30

20

% Extraccion

10

0 10 20 30 40 S0 60 70 80 90 100

Tiempo (minutos)
- (0 —t— Ni

Fig.7 Efecto de |la variacion del tiempo en el proceso de
lixiviacion.

Condiciones experimentales: temperatura y presién atmosférica, velocidad de
agitacién 1100 rpm, concentracion del acido sulfurico 100 g/L, relacién L/S=3.
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Analisis estadistico.
Disefo experimental DE1.

En la figura 8 se muestran los resultados promedio de las extracciones, en las
condiciones del experimento 2 (nivel superior de temperatura, 90 ©°C, vy
concentracion 100 g/L) se alcanzan las maximas extracciones: 41,2 % de Ni y 48,6
% de Co.

60,0

50,0
c 400
L
ol
~
g 30,0
& ® Ext NI
£ 200

200 ® Ext Co

10,0

0.0

1 2 3 4
Experimentos

Fig.8 Diagrama de barras para el porcentaje de
extraccion de niquel v cobalto en las colas variando |la
concentracion del acido v |la temperatura.

Después del procesamiento estadistico se pueden mostrar los resultados del ajuste,
un modelo de regresion lineal multiple [4] para describir la relacion entre extracciéon
de Ni en las colas y las dos variables independientes, concentracion y temperatura.
La ecuacion del modelo ajustado es:

Ext Ni = 22.4151 + 0.132778*Concentracion + 0.0724868*Temperatura ....(2)

Dado que el p-valor en la tabla ANOVA es inferior a 0.01, existe relacién
estadisticamente significativa entre las variables para un nivel de confianza del 99
%. El estadistico R-cuadrado indica que el modelo explica un 87.0588 % de la
variabilidad de las extraccién de Ni en las colas.

Para el cobalto los resultados se ajustan a un modelo de regresion lineal multiple
para describir la relacion entre extraccion de Co y las dos variables independientes.
La ecuacion del modelo ajustado es:

Ext Co = 30.0266 + 0.148056*Concentracién + 0.0478836*Temperatura ....(3)
Dado que el p-valor en la tabla ANOVA es inferior a 0.01, existe relacion
estadisticamente significativa entre las variables para un nivel de confianza del 99
%. El estadistico R-cuadrado indica que el modelo explica un 88.3233 % de la
variabilidad de las extraccidén del cobalto.

Diseio experimental DE2
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Variando la velocidad de agitacion y la relacién liquido- sélido, en las condiciones
del experimento 1 (nivel superior de velocidad de agitacion, 1100 rpm, y nivel
inferior de la relacién L/S, 1) se alcanzan las maximas extracciones: 38,3 % de Niy
48,2 % de Co.

En la figura 9 se muestran los resultados promedios obtenidos de las extracciones.

60.0

50.0

400
30.0
BExXNi
209 mExCo
100
00
1 2

3

% Extraccion

IS

Experimentos

Fig.9 Diagrama de barras para el porcentaje de extraccion
de niguel v cobalto en las colas variando |a velocidad de
agitacion y la relacion liquido-sélido.

La salida del procesamiento estadistico muestra los resultados del ajuste
obteniendo un modelo de regresion lineal multiple para describir la relacion entre
extraccion de Ni y las 2 variables independientes, velocidad de agitacion y relacién
L/S. La ecuacion del modelo ajustado es:

Ext Ni = 7.575 + 4.275*Relacion L/S + 0.01925*Velocidad Agitacién ....(4)

Dado que el p-valor en la tabla ANOVA es mayor o igual a 0,10, no existe relacion
estadisticamente significativa entre las variables para un nivel de confianza del 90
% o superior. El estadistico R-cuadrado indica que el modelo explica un 64,978 %
de la variabilidad de la extraccién de niquel en las colas.

Para el cobalto los resultados se ajustan a un modelo de regresién lineal multiple
para describir la relacion entre la extraccion de Co y las 2 variables independientes.
La ecuacion del modelo ajustado es:

Ext Co = 11.1167 + 4.0*Relacién L/S + 0.0256667*Velocidad Agitacion ....(5)
Dado que el p-valor en la tabla ANOVA es mayor o igual a 0,10, no existe relacion
estadisticamente significativa entre las variables para un nivel de confianza del 90
% o superior. El estadistico R-cuadrado indica que el modelo explica un 76,194 %
de la variabilidad en la extraccién de cobalto en las colas.

Consumo de acido sulfurico.
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Con el objetivo de determinar el consumo de &cido sulftrico en el proceso de
lixiviacion acida de las colas, se ha definido una prueba estandar de lixiviacion, la
cual consiste en lixiviar 100 g de mineral durante 8 horas de forma que nos permita
conocer la maxima recuperacion posible y el consumo aproximado de &cido.

En la tabla 4 se observan los datos necesarios para el calculo y el consumo
especifico obtenido, el cual fue de un 145,4 kg de acido sulfurico por tonelada de
cola procesada.

Tabla 4
Consumo especifico de acido sulfurico por mineral v niquel v cobalto extraido.
Licor Licor | Acido |Consu | Cons | Extraccién | Cons. Esp.

inicial final | suminis- |-mo de | Esp % tHSO4/t

CHosos | CHosos | trado | H2SOs | kght Ni+Co
Mineral (g/L) (g/L) (L) (9) min | Ni Co extraido

41,
Cola 100,0 49,0 0,285 145 |1454| 6 | 459 67,9

Parametros experimentales: Concentracién del acido: 100 g/L, temperatura y
presion ambiente, relacion L/S: 3, velocidad de agitaciéon: 1100 rpm, tiempo: 8
horas.

CONCLUSIONES

1. En la mineralogia de las colas la fase predominante es la Magnetita (Fe Fe204),
Maghemita (Fe203) y forsterita-fayalita (Mg2SiO4-(Fe2+)2Si0O4).

2. Con el incremento de los parametros de estudio: temperatura, concentracion,
relacion L/S y velocidad de agitacion aumentan las extracciones de niquel y cobalto.

3. Las mayores extracciones de niquel (41,2 %) y cobalto (48,6%) en las colas se
obtienen con una relaciéon L/S=3, 90 °C de temperatura, concentracion del acido
sulfurico de 100 g/L, en 1 hora con velocidad de agitacién de 500 rpm y presién
atmosférica.

4, Las extracciones de cobalto son siempre superiores a las de niquel bajo las
diferentes condiciones.

5. El consumo especifico de acido sulfurico fue de 67.9 toneladas de acido por
toneladas de niquel + cobalto extraidas.
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