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RESUMEN

Esta investigaciéon se realiz6 con el objetivo de evaluar de forma preliminar la
influencia de diferentes factores en la extraccion del Ni, Co y Fe al lixiviar los
escombros lateriticos con acido sulfurico a presion atmosférica, utilizando melaza
azucarera como agente reductor.

Las corridas experimentales se efectuaron a escala de laboratorio, segun un disefio
factorial completo del tipo 2". Se estudiaron cinco factores: las relaciones en peso
Acido/Mineral, Melaza/Mineral y Permanganato de potasio/Mineral, la relacién
Liquido/Sdlido y el Tiempo de residencia del mineral.

Se obtuvo un modelo estadistico — matematico que define la dependencia entre el
Grado de Extraccion de cada elemento objeto de estudio con respecto a cada factor
estudiado y sus interacciones. Se comprobd que las extracciones de estos metales
seran mas elevadas mientras mayor sea la cantidad de acido y de melaza, siendo
negativa la presencia del oxidante permanganato de potasio. Las mejores
extracciones del niquel y el cobalto oscilaron entre 86 y 90 %, las cuales se obtienen
al cabo de 20 dias de preparacién del mineral para la lixiviacion con una relacién
Acido/Mineral de 0,25 y Melaza/Mineral de 0,1. En estas condiciones se extrae
aproximadamente el 90 % del hierro contenido en los escombros. Estos resultados
abren la posibilidad de desarrollar una nueva forma para recuperar el niquel y el
cobalto contenidos en los escombros lateriticos.
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ABSTRACT

This research paper was carried out aimed at evaluating preliminarily the influence of
different factors on the extraction of Ni, Co and Fe for leaching lateritic overburden
with sulfuric acid at atmospheric pressure, using sugar molasses as a reducing

agent.

The experiment runs were carried out at laboratory scale, as per a complete factorial
design of type 2", Five factors were studied: Acid /ore, molasses /ore and Potassium

permanganate /ore, liquid /solid weight ratios were examined as well as ore

preparation time for leaching were taken into consideration.

The statistical mathematical model was obtained defining dependency between the
extraction index of each element under study regarding each factor studied and its
interactions. It was tested that the greatest quantity of acid and molasses increased
these metal extractions, with the negative influence of the oxidizing agent potassium
permanganate. The best results obtained were as follows: Extraction of Ni and
extraction of Co = 86 — 90 %. These results are obtained under an acid /ore ratio of
0, 25; molasses /ore of 0,1 and with 20 days of ore preparation for leaching. Under
these conditions about 90 % of the iron content in the overburdens is extracted.
These results contributes to the possibility of developing a new way to recover the

useful metals (Ni y Co) contained in the lateritic overburdens.
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INTRODUCCION

Una enorme riqueza de minerales se encuentra distribuida en los grandes depdésitos
de lateritas localizados en varias regiones de Cuba, fundamentalmente en el
nordeste de la provincia de Holguin.

Estos son yacimientos superficiales, muy himedos y heterogéneos, en los cuales
durante su formacién el niguel y el cobalto emigraron hacia zonas relativamente
profundas, mientras que el hierro, por tener gran afinidad con el oxigeno, se
concentr6 en las capas superiores.

Para procesar las lateritas se utilizan tecnologias hidrometallrgicas que so6lo son
rentables cuando el contenido de niquel oscila entre 0,9y 1,5 %, caracteristico de la
capa limonitica y de la llamada serpentina blanda o descompuesta. Mediante la
tecnologia de lixiviacién acida a presion se procesa sélo la capa limonitica debido a
su bajo contenido de magnesio, mientras la tecnologia Caron asimila tanto la capa
limonitica como la serpentinitica, con una relacion aproximada de 3:1. Por lo tanto,
para extraer el mineral con las exigencias requeridas se elimina la capa “pobre”
superior del yacimiento, denominada capa de escombros. La misma contiene entre
45y 48 % de hierro y de 0,4 a 0,9 % de niquel.

La explotacion minera de las lateritas ha conducido a una gran acumulacion de
escombros. Estos materiales, ademas de constituir un foco importante de
contaminacién ambiental, pueden convertirse en una importante fuente de niquel y
cobalto. Por tal motivo se han realizado varias investigaciones orientadas a definir
un procedimiento econdémico para convertir estos recursos en menas explotables.
Los estudios realizados so6lo han tenido un caracter preliminar.

Debido a la naturaleza quimica y mineralogica de los escombros, todos los estudios
han estado orientados al uso de diferentes variantes de lixiviacibn con acido
sulfarico, tanto en forma directa como con previa tostacion sulfatante.

La tostacion preliminar no parece tener perspectivas de desarrollo e implementacién
porque requiere de un alto consumo de petroleo para el secado y la tostacion. La
lixiviacion acida a presién, que es un proceso que presenta buena cinética, logra
alta eficiencia en la extraccion del niquel y el cobalto, y es muy selectivo con
respecto al hierro mayoritario, tampoco hoy es viable con los actuales precios del

niquel y el cobalto.
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La biolixiviacién, que se utiliza con efectividad para procesar minerales sulfurosos
pobres, no ha encontrado adn aplicacion para tratar los escombros lateriticos debido
a las dificultades para desarrollar, al nivel deseado, el cultivo de las bacterias u
hongos para este proceso.

Ante este panorama, la lixiviacion a presion atmosférica, tanto la agitada como la
estatica, parece ser la ruta mas conveniente para el procesamiento de estos
materiales, a pesar de su lenta cinética y la ausencia de selectividad con respecto al
hierro.

Para aumentar la efectividad de la lixiviacibn a presién atmosférica con acido
sulfarico se requiere la presencia de algun reactivo reductor, ya que tanto el niquel
como el cobalto se encuentran ocluidos dentro de las estructuras de las fases
mineralégicas fuertemente oxidadas de hierro (goethita), manganeso (asbolanas) y
en las cromoespinelas.

Se ha investigado el uso del dioxido de azufre, sulfato ferroso y acido pirolefioso. El
diéxido de azufre, por ser un gas muy activo y toxico, solo puede ser utilizado si la
lixiviacion se realiza en reactores agitados y herméticos. Con la presencia de acido
pirolefioso se puede lograr una extraccion de cobalto de hasta 80 %, Sin embargo,
este es un reactivo que se obtiene desde residuos agricolas y forestales, por lo que
es elevado su costo de produccién. La influencia del sulfato ferroso se encuentra en
estos momentos en estudio por otros investigadores.

Por lo tanto, la enorme acumulacion de escombros lateriticos con contenidos
importantes de metales utiles (Ni y Co) continta siendo hoy, y lo serd mas en el
futuro, una problematica situacion que debe ser solucionada. De aqui que el
problema a resolver consistio en definir un procedimiento sencillo a través del cual
estos materiales puedan ser procesados sin necesidad de utilizar los reactivos y las
condiciones no favorables mencionadas anteriormente. Para ello se parte de la
hipotesis de que si los escombros lateriticos se mezclan previamente en un medio
“semiacuoso”, con el &cido sulfarico y melaza azucarera, entonces al cabo de un
tiempo determinado (tiempo de lixiviacion) ocurriran transformaciones fisico —
guimicas que haran solubles y facilmente lixiviables al niquel y al cobalto.

Por lo tanto, el objetivo general del trabajo consistié en realizar una investigacion

preliminar para evaluar la influencia de diferentes factores en la extraccién del
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niquel, cobalto y hierro al lixiviar los escombros lateriticos con acido sulfarico

presion atmosférica en presencia de la melaza azucarera.
Para cumplir este objetivo general se utiliz6 como método de investigacion el disefio
factorial de experimentos y se definieron los siguientes objetivos especificos:

» Seleccionar, preparar y caracterizar una muestra de escombros.

> Ejecutar y evaluar el disefio experimental.
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CAPITULO 1. MARCO TEORICO

Las menas lateriticas constituyeron la primera materia prima utilizada para producir
niquel a escala comercial. Los ricos depositos de lateritas de Nueva Caledonia se
comenzaron a explotar desde finales del siglo XIX para producir el llamado metal
blanco ("Alliage blanc"). Sin embargo, el descubrimiento durante los primeros afios
del siglo XX, de los grandes yacimientos de sulfuros cuproniqueliferos de Sudbury
(Canada), con sus caracteristicas polimetélicas y facil beneficiabilidad, cambi6 a su
favor el predominio de ellos como materia prima para producir este metal.
Actualmente, aunque alrededor del 70% de los recursos mundiales de niquel son de
origen oxidado (incluyendo las lateritas), s6lo aproximadamente el 40% de este
metal se obtiene a partir de estos yacimientos. No obstante, su explotacién se ha
incrementado notablemente, en la medida que las menas sulfurosas se agotan
rapidamente. Por ejemplo, desde 1950 hasta el afio 2003 la produccion de niquel
por esta via creci6 alrededor de ocho veces /1/.

Los yacimientos lateriticos son muy humedos, heterogéneos y abundantes en
regiones tropicales. Se formaron como resultado de la meteorizacion que sufrio la
roca de serpentina original (roca madre), la cual contiene aproximadamente 0,2% de
niquel. La accion de los agentes atmosféricos provoco la lixiviacion natural de este
material. El niquel y el cobalto primero pasaron a la solucién y luego se precipitaron
y concentraron en lugares un poco mas profundos. Este mismo fenémeno ocurrid
con otros elementos, pero en el caso de hierro, al disolverse inmediatamente se
oxidé y se precipitd, por eso no avanzO hacia las zonas mas profundas y se
mantiene concentrado en las capas superiores de los yacimientos /6/.

Un perfil tipico de un yacimiento lateritico se muestra en la Figura. 1.

10
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Figura. 1. Perfil tipico de un yacimiento lateritico.

Desde las lateritas la extraccion y recuperacion hidrometallrgica del niquel y el
cobalto estd basada en dos procesos: la lixiviacion 4cida a presion y la tostacion
reductora seguida de la lixiviaciéon carbonato — amoniacal (proceso Caron). Para
garantizar una materia prima con la calidad requerida para estos procesos
industriales se practica una mineria selectiva, es decir, sélo se explotan las capas
superiores del yacimiento cuyo contenido de niquel oscilan entre 0,9y 1,5 %. No se
toma en consideracion el contenido del cobalto, el cual puede alcanzar hasta 0,2 %.
Aungue estas menas se procesan por medio de los esquemas hidrometallrgicos
mencionados anteriormente, Sin embargo, a partir de los afios ochenta /10/ se
empezaron a buscar otras alternativas tecnologicas que contemplan la tostacion
sulfatante y el uso de H,SO,, como fuente de azufre /10/. Mas tarde, a inicios de la
década del 2000, fueron explorados otros procesos de tostacion sulfatante -
lixiviacion agitada, pero esta vez empleando el SO, y aire /11/. Estos procesos
tienen con desventaja fundamental que se requiere mucho combustible para

efectuar el secado y la tostacion de un material que es muy hamedo. Para esa
11
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misma fecha Rubison et al. (2000) /17,18/, también lixiviaron lateritas a
presiones, logrando mejoras y huevos conocimientos sobre estos procesos.

La explotacion intensiva de las menas lateriticas ha traido consigo la acumulacién
de enormes cantidades de escombros, los cuales constituyen la capa superior del
yacimiento. La composicion promedio de las escombreras cubanas es la siguiente,
%: Ni - 0,75; Co - 0,074; Cu - 0,02; Fe - 47,4; Cr - 3,35; SiO; - 3,66; Al,O3 - 8,6;
MnO; - 0,51 y MgO - 0,82 Palacios (2001) /14/ planteé que los minerales oxidados
de manganeso (asbolanas), contenidos en estos materiales, contienen la mayor
parte del cobalto (80 - 90 %) y entre el 10 y el 20 % de todo el niquel y, por el
contrario, los minerales de hierro del tipo goethita contienen la mayor parte del
niquel (58 — 90 %) y cierta cantidad de cobalto (5 — 6 %). Las fases mineraldgicas
predominantes son la goethita (60 %), la gibbsita (15 %), que es un mineral de
aluminio, y las asbolanas (2,5 — 3 %).

El procesamiento de los escombros lateriticos en estos momentos no resulta factible
por medio de los esquemas clasicos mencionados anteriormente debido a la baja
ley de niquel (menos de 0,9%). Sin embargo, en la medida en que disminuyan las
reservas de menas lateriticas actuales, estos materiales adquiriran cada vez mayor
interés como fuente de metales, principalmente de niquel y cobalto.

Varios investigadores han dirigido sus estudios a encontrar rutas tecnoldgicas para
convertir estos recursos en menas explotables. Entre los primeros estudios
realizados se encuentran los de Krause et al. (1997) /8/, Agatzini y Dimaki (1991) /2/
y Agatzini et al. (1997) /3/. Las caracteristicas de este material es tal que sdlo la
lixiviacién con H,SO,4 parece ser la alternativa mas perspectiva.

Agatzini et al. (1997) /3/ evalué la posibilidad de tratar estos minerales en columnas
(pilas), logrando recuperar el 85 % del niquel al cabo de cuarenta dias de lixiviacion,
mientras que la del aluminio fue de aproximadamente 70 %.

Palacios et al. (1997, 2001) /14,15/, lixivi6 una muestra de escombros con H,SOy,
en presencia de un reductor (FeSQO,). La lixiviacion se realiz6 a 180 °C, logrando
recuperar mas de 95 % del cobalto y cerca del 50 % del niquel. Aunque este
proceso tiene buena cinética y es elevada la recuperacién del cobalto, Sin embargo,
la lixiviacion en autoclaves, a escala comercial, es una tecnologia cara desde el

punto de vista del costo capital y de mantenimiento.
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Para esta misma fecha, Das et al. (1997) /8/ logr6 lixiviar materiales
caracteristicas propias de los escombros lateriticos. Utilizo la lixiviacion con écido
sulfirico a presion atmosférica. Se pudo comprobar que en presencia del gas
reductor SO, y de iones de Cu (Il), en calidad de catalizador, el proceso ocurre de
manera mas rapida y efectiva.

Mas tarde, Bruguera (2003) /4/ lixivi6 escombros con distintos acidos organicos, que
son similares a los que producen las bacterias en diferentes condiciones: &cido
acético, oxalico, tartarico, citrico, tanico y salicilico. Comprob6 que entre ellos, el
acido tartarico es el reactivo mas efectivo. Con el mismo se logran extracciones de
alrededor de 90 %, a determinadas condiciones del proceso. A pesar de estos
positivos resultados, para el caso de los escombros lateriticos la introduccién de la
biolixiviacion se ha visto limitada por una serie de factores. Segun Capote et al.
(2004) /7! entre estos factores se encuentran los siguientes: reacciones muy lentas,
obtencion de soluciones muy diluidas, generaciébn de grandes volumenes de
soluciones &cidas de desecho y desinterés de las industrias en la recuperacion del
niquel y cobalto a partir de estos materiales.

En una fecha mas reciente, Di Yorio et al. (2006) /9/ estudié la lixiviacién acida de
las lateritas de relativa baja ley (Ni — 1,09 %; Co — 0,1 % y Fe — 31 %), aplicando el
método de lixiviacibn en columnas (pilas), previa mezcla del material con acido
sulfarico, aglomeracion y tostacion. Logro establecer las condiciones de selectividad
para las cuales el niquel y el cobalto se hacen muy solubles con respecto al hierro
en las primeras 24 horas de lixiviacion. A pesar de estas ventajas, el proceso
presenta como desventaja principal la necesidad de tostar el material, lo cual
implicaria a escala industrial un importante gasto de combustible.

Una variante interesante fue investigada por Beltran y Perera (2010) /5/, quienes
estudiaron la lixiviacion a presion atmosférica de los escombros lateriticos con
mezclas de &cido sulfdrico y &acido pirolefioso. Para relaciones 1/1 en volumen de
acido sulfarico y acido pirolefioso la extraccion del cobalto oscilé entre 55 y 80 %,
mientras que la del manganeso fue de 45 a 65 %. En todos los casos la extraccion
del hierro no fue superior a 20%. Aunque el &cido pirolefioso se puede obtener
desde diversos residuos agricolas y forestales, tales como el bagazo de cafia, Sin

embargo, resulta elevado su costo de produccion.
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Los trabajos efectuados por Palacios et al. (2001) /14/, Das et al. (1997)
demostraron que la presencia de algun reactivo reductor (SO,, FeSQ,, etc.) acelera
los procesos de lixiviacion de estos tipos de materiales, trayendo consigo un
aumento de la recuperacion de los metales de interés (Ni y Co). La influencia
positiva de la presencia de un reactivo reductor también fue confirmada por Pelegrin
(2010) /16/ al lixiviar con &cido sulfarico una muestra de nodulos marinos
polimetalicos. Este es también un mineral oxidado donde predominan las fases
mineralégicas de MnO, (muy parecidas a las asbolanas de las lateritas) y de
goethita (FeOOH). En calidad de material portador de reactivos reductores en medio
acido utilizé la melaza resultante de la producciéon de azucar. También se pueden
utilizar dos derivados mas de la produccion azucarera: el azicar y mosto. No es
recomendable el uso del azucar para la lixiviacién por ser un alimento basico. Por el
contrario, el mosto parece ser muy perspectivo para esta finalidad ya que es un
producto de desecho derivado de la destilacién alcohdlica de la melaza y es muy
contaminante en la zona agroindustrial donde se produce.

La accién positiva de la presencia de reactivos reductores se basa en que ellos al
reaccionar con las fases de los 6xidos superiores de Mn (IV) y Fe (lll), los reducen e
y provocan la ruptura de sus estructuras cristalinas. Al romperse esas estructuras,
entonces el reactivo lixiviante (H,SO,) reacciona con los O6xidos de los otros
elementos (Ni, Co, etc), contenidos en el interior de esas estructuras.

Segun Pelegrin (2010) /16/, las reacciones que tienen lugar en el proceso de
lixiviacidbn en presencia de estos carbohidratos (melaza, azlcar, mosto), son las

siguientes:

14
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35H,0 (1.1)

2AMnO, + CpHpOy +  24H,SO, = 24MnSO, +  12CO, +

24C0,0; + CpHpOy + 48H,S0, = 48CoSO, +  12CO, + 59H,0 (1.2)

24Fe,0; + CpHpOyn + 48H,SO, = 48FeSO, +  12CO, + 59H,0 (1.3)

MnO, + 2FeSO, + 2H,S0, = MnSO, + FeySOs; + 2H,0 (1.4)
NiO + HSO, = NSO, + H,0 (1.5)
Cuo + HSO, = CuSO, + H,0 (1.6)
MgO +  H,SO, = MgSO, + H,0 (1.7)
Zno + HSO, = ZnSO, + H,0 (1.8)
Al,O4 + 3H,S0, = Al(SOs; +  3H0 (1.9)

Segun Carlson y Simons /6/, la etapa critica del cualquier método de procesamiento
de materiales lateriticos, es la lixiviacién selectiva del niquel y el cobalto con
respecto al hierro predominante. Tal selectividad no existe en los procesos que se
realizan a temperaturas inferiores a 200 °C. Por lo tanto, la busqueda de alguna
alternativa que posibilite la oxidacién del hierro ferroso hasta férrico, y la posterior
hidrdlisis de éste, sera de gran importancia practica. En este caso, tal alternativa no
puede ser otra que el uso de algun reactivo quimico fuertemente oxidante,

preferentemente que no introduzca un anion extrafio en el sistema.

Conclusiones parciales:

1. Los escombros lateriticos constituyen una potencial fuente de metales,
principalmente de niquel y cobalto.

2. El procesamiento en la actualidad de estos escombros por las tecnologias de
lixiviacion acida a presion y la Caron no resulta viable, por eso se desechan.

3. Se han realizado varios estudios para tratar de recuperar el niquel y el
cobalto desde los escombros lateriticos por un método econdmico. Todas
estas tecnologias contemplan distintas variantes de lixiviacién acida.

4. La lixiviacibn &cida se puede realizar a presion atmosférica o a altas

presiones. Esta Ultima es un proceso capitalmente caro, aunque muy efectivo
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y rapido, a diferencia de la lixiviacion a presién atmosférica. Con la Iixiviaciér.
a presion atmosférica no se logra selectividad con respecto al mayoritario
hierro.

Para acelerar los procesos de lixiviacion e incrementar la extraccién del
niguel y el cobalto es recomendable realizar el proceso en presencia de algun
reactivo reductor.

En el estudio bibliogréfico realizado no se encuentra ningun trabajo que se
haya realizado con el uso de carbohidratos (melaza, azlUcar, mosto) en la
lixiviacion de los escombros lateriticos.

Debido al alto contenido de hierro presente en los escombros lateriticos y la
falta de selectividad del niquel y el cobalto es una necesidad el uso de algun
reactivo quimico fuertemente oxidante que posibilite la oxidacion del hierro

ferroso hasta férrico y la posterior hidrdlisis de éste.
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CAPITULO 2. METODOS Y MATERIALES

2.1 Toma, preparacion y caracterizacion de la muestra.

La muestra fue tomada desde una escombrera fresca del yacimiento de la empresa
Ernesto Che Guevara. Una pared de la misma, de dos metros de altura fue
seccionada en cinco partes, cada una con 40 cm de longitud. Desde el centro de
cada seccion se tomd una muestra de tres kilogramos (ver Figura. 2).

Figura. 2. Toma de la muestra en la escombrera.

La muestra fue secada en una estufa a 105 °C durante ocho horas con el fin de
eliminar el agua superficial y disponer de un material de peso constante y sin
humedad. Luego fue tamizada en un tamiz de abertura 0,83 mm. Tanto el retenido
como el cernido fueron pesados y luego homogenizados por separado.

17


http://www.abbyy.com/buy
http://www.abbyy.com/buy

Para la homogenizacion, el material tamizado fue colocado en capas (pastel) en
bandeja y utilizando el método de la diagonal fue introducido al homogeneizador

(ver Figura. 3).

Figura. 3. Homogeneizador.

Una vez homogenizado el material, una pequefia muestra de cada fraccion fue
molida hasta hacer pasar todas las particulas por el tamiz de 0,15 mm. La muestra
tamizada fue dividida en tres porciones para analizar en cada una de ellas el
contenido de Ni, Co, Fe. Esta determinacion se efectu6 por el método de
espectrofotometria de absorcion atdmica.

Para las investigaciones de lixiviacion so6lo se utilizé la muestra homogenizada de
granulometria inferior a 0,83 mm, la cual se conservé herméticamente cerrada para

evitar su contaminacion y cierta adsorciéon de humedad.
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2.2 Disefio de experimentos

Concepcion de las corridas experimentales

El proceso se concibio en dos etapas:

Proceso de lixiviacion.

Proceso de disolucion.

La lixiviacion es la accion de los reactivos sobre el mineral durante una determinada
cantidad de dias, es decir, es la preparacion del mineral para la lixiviacion a presion
atmosférica posterior.

Al terminar el periodo de lixiviacién se procedio a la disolucién con agua.

Como se evalud la influencia de cinco parametros (variables), el disefio factorial
completo fue del tipo 2°. Se realiz6 una réplica en cada punto experimental,
incluyendo en el punto medio de los niveles. En la Tabla 1 se muestran las variables
estudiadas y sus respectivos niveles.

En la Tabla 1. Se muestran las variables estudiadas y sus niveles.

Tabla 1. Variables y sus niveles.

Variable Nivel inferior Nivel superior

Relacion en peso Acido/Mineral 0,15 0,25
Relacién en peso Melaza/Mineral 0,0 0,10
Relacion en peso Permanganato de

. 0,0 0,10
Potasio/Mineral
Relacion en peso Liquido/Sdlido 1,0 2,0
Tiempo, dias 5,0 20,0

La planificacion y evaluacion de los resultados experimentales se realizé por medio
del software Statgraphics Centurion XV. La cantidad de experimentos efectuados
fue de 66, ademas del célculo de las concentraciones. Ver Tabla del Anexo 1.

A continuacion se explica el por qué de la eleccion estas variables y sus niveles.
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Acido sulfurico

Como se expreso en la Introduccion, este ha sido el reactivo mas utilizado por los
investigadores para tratar este tipo de material, debido a su fuerte accidon quimica
sobre todo con compuestos oxidados que no han sido sometidos a una preparacion
qguimica previa. Ademas es un reactivo relativamente barato y ampliamente utilizado
en la hidrometalurgia. El nivel superior (relacion en peso Acido/Mineral = 0,25) se
escogio sobre la base de la experiencia de la Planta Pedro Sotto Alba, que lo define
como el nivel para el cual resulta econémica la explotacion de las lateritas, segun el

precio actual del reactivo y del niquel y el cobalto.

Melaza azucarera

Es un desecho de la produccion de azucar de cafia. Contiene aproximadamente
62,5 % de azucares (sacarosa, glucosa y fructuosa). Estos compuestos en medio
acido poseen propiedades reductoras, lo cual ya ha sido probada con efectividad en
investigaciones de lixiviacién acida de los nédulos marinos polimetélicos. Como la
melaza se utiliza para la alimentaciéon animal y para producir alcohol, entonces en su
lugar se puede utilizar un material similar, si se concentra, que es el mosto derivado
de la destilacion alcohdlica de la misma. El mosto es un desecho muy dafino al
medio ambiente agroindustrial.

En la Tabla 2 se muestran las caracteristicas de la melaza utilizada en estas

investigaciones y en la Figura. 4 se ilustra la muestra empleada.

Tabla 2. Caracteristica de la melaza.

Propiedad Contenido
Viscosidad, °Brix: 84,85
Densidad, g/cm® 1,39
Contenido de sacarosa, glucosa y fructosa, % 62,5
pH 5,76
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Figura. 4. Muestra de melaza azucarera.

Permanganato de potasio (KMnQO,)

Se concibié valorar el efecto de la presencia de este reactivo debido a sus fuertes
propiedades oxidantes, con el objetivo de oxidar el hierro que pasa el estado de
sulfato de Fe (ll) al lixiviarse los escombros, lo cual posibilitaria su precipitacion
como hidroxido.

Este reactivo fue utilizado por Matkovic et al (2004) /13/ para purificar de hierro la
solucién que se obtuvo al lixiviar a presion con acido sulfarico una muestra de

mineral oxidado de niquel de Serbia.

Relacién Liquido / Sélido

Para lograr un mejor contacto entre el acido, la melaza y el permanganato con el
mineral en la etapa de lixiviacion se hace necesario que estos reactivos se
encuentren diluidos en agua, para que la solucion “moje” las particulas sélidas y
sean mas efectivas las transformaciones quimicas que se requieren en esta etapa.
El nivel superior se escogié sobre la base de no obtener una pulpa fluida, si no

semifluida.

Tiempo

Los trabajos a presion atmosférica indican que bajo estas condiciones la cinética de
este proceso es muy lenta, por tal motivo se adoptaron 20 dias para evaluar co6mo
se logran las transformaciones deseadas.
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Cada experimento se realizdé con 10 g de mineral seco.
Para estas corridas experimentales todas las muestras se comenzaron el mismo
dia. Los experimentos se efectuaron en pomos plasticos abiertos, los cuales se
mantuvieron protegidos contra la contaminacion durante el tiempo previsto.

La forma de mezclar los componentes fue la siguiente:

En el recipiente correspondiente se vertié la cantidad medida de melaza, acido,
permanganato, agua y, por ultimo la muestra de mineral. Todos estos ingredientes
fueron mezclados convenientemente. A partir de ese momento se comenzé a
contabilizar el tiempo de la corrida experimental.

Una vez terminado el tiempo de lixiviacion previsto en cada experimento, el mineral
fue disuelto mediante agitacion mecénica con 100 mL de agua durante 15 minutos a
75 °C. Para mantener esta temperatura, la disolucion se realiz6 en una plancha
eléctrica con regulacion de temperatura.

La pulpa formada fue filtrada con papel de filtraciéon lenta y lavada con exceso de
agua destilada caliente (75 °C).

El residuo junto con el papel de filtro fue secado en la estufa a 105 °C durante
cuatro horas. Luego de secado y enfriado en una desecadora, el residuo fue pesado
y analizado. El andlisis de los elementos de interés se efectud por el método de la
espectrofotometria de absorcién atdmica.

La eficiencia de lixiviacion se determind por el contenido de los elementos objeto de
estudio y la masa inicial y final de los solidos (muestra inicial de escombros y
residuo de la disolucion).
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CAPITULO 3.

RESULTADOS Y DISCUSION

Para una mejor comprensién de los resultados obtenidos y reflejados en el anexo 1

en cuanto a la eficiencia de extraccion y concentraciones de niquel, cobalto y hierro

en solucién, se muestra en la Tabla 3 el rango en que se comportaron estos

elementos.

Tabla 3 Eficiencia de extraccion y concentracion del niquel, cobalto y hierro.

ENi, % ECo, % EFe, % CNi, CCo, CFe,
Rango
g/L g/L g/L
Maximo | 89,031 88,500 90,240 0,430 0,020 39,890
Minimo | 0,000 15,574 54,312 0,000 0,000 24,280
3.1 La composicion quimica de la muestra de escombros.

La composicién quimica se muestra en la Tabla 4

Tabla 4. Composiciéon quimica de la muestra de escombros lateriticos.

Contenido, %

Fraccion Muestras
Ni Co Fe
1 0,48 0,027 44,4
100% de la fraccion 2 0,49 0,026 44,6
inferior a 0,83 mm 3 0,48 0,028 44,5
Promedio 0,48 0,027 44,5
1 0,53 0,025 45,8
100 % de la fraccion 2 0,52 0,026 45,6
superior a 0,83 mm 3 0,53 0,026 45,7
Promedio 0,53 0,026 45,7
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Estos resultados indican que no existen diferencias notables en cuanto al contenidc
de los elementos objeto de estudio, tanto en la fraccion mas gruesa de los
escombros como en la méas fina (- 0,83 mm). Esta composicion quimica se
corresponde con la composicion reportada en la literatura para este tipo de material.
Como se observa, el mayor contenido corresponde al hierro.

3.2 Resultados de las corridas experimentales.

Los resultados de la extraccién de cada elemento objeto de estudio se
muestra a continuacion.

El andlisis incluye:

Analisis del estadistico R — cuadrado.

Andlisis de Pareto.

Gréficas de los efectos principales.

Prondstico de la superficie de respuesta estimada (grado de extraccién estimada) al
variar los dos pardmetros mas influyentes.

Ecuacion de regresion (modelo matematico — estadistico).

El estadistico R-cuadrado indica el nivel de variabilidad de la respuesta (EMe) en el
modelo ajustado.

El Andlisis de Pareto resalta los valores de datos que se presentan con mayor
frecuencia y muestra en una grafica de barras el nivel de significacion de cada
parametro principal y de sus interacciones.

La gréafica de los efectos principales indica co6mo se comportaria la extraccion de
cada metal (variable de respuesta) en dependencia de la variacién de ese efecto o
parametro principal.

El gréfico de la superficie de respuesta estimada (grado de extraccién estimada)
permite pronosticar cOmo se comportaria esta respuesta al variar los dos
parametros mas influyentes.

La ecuacion de regresion (modelo) indica la dependencia matematica entre la
variable de respuesta y todos los parametros o variables independientes, tanto los

principales como sus interacciones.
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Extraccién del niquel
El estadistico R — cuadrado para este elemento fue de 91,2 %, lo que indica un alto
nivel de ajuste de los resultados con el modelo que lo predice.

El andlisis de Pareto se muestra en la Figura. 5.
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Figura. 5. Diagramas de Pareto estandarizada para la extraccion del Ni (ENi).

Como puede observarse, de manera significativa y positiva influyen, en primer lugar,
la relacibn melaza/mineral, en segundo lugar, la relacion acido/mineral y, en tercer
lugar, el tiempo de residencia. La presencia de permanganato de potasio perjudica
significativamente la extraccién de este metal, mientras que la combinacion entre las
variables no presenta significacion notable, excepto la combinacion entre las
relaciones Melaza/Mineral y Liquido/Sdlido.

La gréfica de los efectos principales se muestra en la Figura. 6.
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Figura. 6. Graficas de los efectos (variables) principales (ENi).
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Como se observa, la relacién Melaza/Mineral presenta el mayor efecto en la &

extraccion del niquel, seguido de la relaciébn Acido/Mineral. Toda la informacion
contenida en estas graficas es congruente con la aportada por los diagramas de
Pareto.

El prondstico de la extraccion del niguel considerando los dos parametros mas

influyentes en este proceso se muestra en la Figura 7.
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Figura. 7. Prondstico de la superficie de respuesta estimada (grado de

extracciéon estimada) al variar los dos parametros mas influyentes.

De estas graficas se concluye que es previsible extraer mas del 80 % del niquel si la
relacion Acido/Mineral oscila 0,23 y 0,26; y la relacion Melaza/Mineral entre 0,08 y
0,1. En estos intervalos, para lograr el mismo resultado, si se aumenta la relacion
Acido/Mineral puede disminuirse la relacion Melaza/Mineral y viceversa. El aumento
de los dos parametros conllevaria al aumento de la extraccion del metal.

El modelo (ecuacién de regresion) para la extraccion del niquel (ENi) es el
siguiente:

ENi=47,4 + 54,6 Mel/lM + 25,3 AIM - 14,4 PIM+7,2t—- 2,9 L/S + 9,4 Mel/M*L/S (3.2)
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Extraccién del cobalto

El estadistico R — cuadrado para este elemento fue de 95,5 %, lo que indica un alto
ajuste de los resultados con el modelo que lo predice. El ajuste fue superior al del
niquel.

El andlisis de Pareto se muestra en la Figura. 8.

.

[] Efecto positivo
I Efecto negativo

)

Barrera de significancia de
de los efectos principales y sus
interacciones

T ey in 1o

i -E-lll

C0T o U0 e O Dy
I

(&1}
w b
ra
on

Figura. 8. Diagramas de Pareto estandarizada para la extraccion del Co (ECo).

Como puede observarse, de manera significativa y positiva influyen, en primer lugar,
la relaciéon Acido/Mineral, en segundo lugar la relacion Melaza/Mineral, en tercer
lugar, la interaccion entre la relacion Melaza/Mineral y la relacion L/S.

También el tiempo de preparacion del mineral tiene un efecto positivo significativo,
pero con menor intensidad. La adicion de permanganato resulté muy negativa en la
extraccion de este metal.

La gréfica de los efectos principales se muestra en la Figura. 9.
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Figura. 9. Graficas del efecto de los efectos (variables) principales (ECo).

Como se observa, las relaciones Acido/Mineral y Melaza/Mineral presentan el
mayor efecto positvo en la extraccion del cobalto. La relacion
Permanganato/Mineral tiene un efecto muy negativo.

El prondstico de la extraccion del cobalto considerando los dos pardmetros mas

influyentes en este proceso se muestra en la Figura. 10.
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Figura. 10. Prondstico de la superficie de respuesta estimada (grado de

extraccion estimada) al variar los dos pardmetros mas influyentes.

De estas gréficas se concluye que es previsible extraer mas del 77 % del cobalto si
la relacion Acido/Mineral oscila 0,23 y 0,26; y la relacion Melaza/Mineral entre 0,055
y 0,1. En estos intervalos, para lograr el mismo resultado, si se aumenta la relaciéon
Acido/Mineral puede disminuirse la relacion Melaza/Mineral y viceversa. El aumento
de los dos parametros conllevaria al aumento de la extraccion del metal.
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El modelo (ecuacion de regresion) para la extraccion del cobalto (ECo) es e
siguiente:
ECo = 60,54 + 26,1A/M + 21,8Mel/M + 5,63L/S + 4,64t — 13,1P/M + 8,2Mel/M*L/S  (3.2)

Extraccién del hierro

El estadistico R — cuadrado para este elemento fue de 93,2 %, lo que indica un alto
ajuste de los resultados con el modelo que lo predice. El ajuste fue superior al del
niquel.

El analisis de Pareto se muestra en la Figura. 11.
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Figura. 11. Diagramas de Pareto estandarizada para la extraccion del Fe (EFe).

Como puede observarse, de manera significativa y positiva influyen, en primer lugar,
la relacion Acido/Mineral, en segundo lugar combinacion entre las relaciones
Melaza/Mineral y L/S, en tercer lugar, el tiempo y por ultimo la relacion
Melaza/Mineral.

La adicion de permanganato resulté negativa en la extraccion de este metal, lo cual
resulta conveniente.

La gréfica de los efectos principales se muestra en la Figura. 12.
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Figura. 12. Grafica de los efectos (variables) principales.

Como se observa, la relacién Acido/Mineral presenta el mayor efecto positivo en la
extraccion del hierro.

El prondstico de la extraccion del hierro, considerando los dos parametros mas
influyentes en la extraccion del Ni y el Co, este proceso se muestra en la Figura. 13.
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Figura. 13. Prondstico de la superficie de respuesta estimada (grado de

extraccion estimada) al variar los dos pardmetros mas influyentes.
Una baja extraccion del hierro se logra con poco acido (A/M < 0,15) y con poca

melaza (Mel/M < 0,03), pero en este caso disminuye notablemente la extraccion de

los metales de interés (Niy Co).
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La Relacion L/ S en el niquel y el hierro muestra un efecto contrario a lo que se
reporta en la literatura para este tipo de procesos por lo que se debe realizar un

analisis méas profundo en investigaciones posteriores.

Como se observa en los resultados mostrados en la tabla del Anexo 1, la cantidad
de hierro en la solucién es alta. Para disminuir las extracciones de este elemento
podria recircularse esta solucion para lixiviar mineral fresco, para que el sulfato de
hierro bivalente pueda comportarse como reactivo reductor, lo cual beneficiaria al
proceso disminuyendo la cantidad necesaria de melaza. Ademas el hierro que se
encuentra en forma de sulfato trivalente se precipitaria por el efecto neutralizante del
mineral fresco. Lo anterior ayudaria a mejorar la selectividad del proceso con
respecto al hierro.

El modelo (ecuacién de regresion) para la extraccion del hierro (EFe) es el siguiente:
EFe = 74,23 + 21,6A/M + 6,06Mel/M*L/S + 5,3t + 3,8Mel/M  (3.3)
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CONCLUSIONES

1. En las condiciones en que se ejecutaron los experimentos los parametros
gue mas influyen de manera positiva en la extraccién del Ni, Coy Fe son la
relacion Acido:Mineral (A:M) y la relacion Melaza:Mineral (Mel:M).

2. Eltiempo tiene una influencia positiva mas discreta que los parametros
anteriores.

3. La adicion de permanganato de potasio (KMnQ,) en ningun caso favorece la
extraccion de estos metales.

4. La relacion Liquido:Solido es un factor influyente de forma positiva sélo en la
disolucion del cobalto.

5. Los resultados obtenidos indican que los escombros lateriticos se pueden
procesar de manera sencilla realizando la lixiviacion con acido sulftrico a
presion atmosférica en presencia de melaza. Se pueden lograr extracciones
superiores a 80 % del Ni y superiores a 77 % del Co, con las relaciones
Liquido:Salido inicial de 1,5; Melaza:Mineral entre 0,083 y 0,1; Acido:Mineral
entre 0,21y 0,25 y tiempo de de 12,5 dias.

6. Las altas extracciones del hierro es un factor negativo en este proceso, por
ser éste un metal impureza en la solucion.

7. Se obtuvo el modelo estadistico — matematico que relaciona la extraccion de

los metales con los pardmetros mas influyentes y sus interacciones.
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RECOMENDACIONES

1. Realizar una investigacion mas detallada, hasta la optimizacion, con los
parametros mas influyentes del proceso.

2. Efectuar investigaciones de lixiviacion estética (en pilas) del mineral a escala
de banco.

3. Valorar la posible utilizacién del sulfato ferroso contenido en la solucion de la

lixiviacibn como complemento del reactivo reductor (melaza).
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