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RESUMEN

La investigacion tiene como objetivo determinar la recuperacion del niquel
contenido en el licor producto mediante la lixiviacion de las incrustaciones de
carbonato de niquel para su reincorporacion al proceso en la planta de
Recuperacion de Amoniaco de la Empresa Comandante René Ramos Latour.
Para llevar a cabo el proceso se aplican una serie de métodos que ayudan a
validar los resultados obtenidos, tales como espectrofotométrica por Absorcion
Atdémica, analisis de amoniaco, determinacion de niquel por métodos
complejométricos y gravimétrico. Primeramente se realizan corridas a escala de
laboratorio y luego a escala industrial. Los resultados son buenos en ambos
procesos y se determina la reincorporacion al proceso de una buena parte del

niquel contenido en las incrustaciones.



SUMMARY

The investigation must as objective determine the recovery of nickel contained in
the liquor product by means of the leaching of the nickel carbonate incrustations
for its restoration to the process in the plant of Ammonia Recovery of the
Company Commandant René Ramos Latour. In order to carry out the process a
series of methods is applied that help to validate the obtained results, such as
espectrofotométrica by Atomic Absorption, ammonia analysis, nickel determination
by complejométricos methods and gravimetric. Firstly bullfights on scale of
laboratory and soon on industrial scale are made. The results are good in both
processes and the restoration to the process of a good part of nickel contend in

the incrustations is determined.
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INTRODUCCION

El niquel es un elemento quimico muy valioso, aproximadamente el 65 % de su
produccion se emplea la fabricacion de acero inoxidable austenitico, un 12 % en
superaleaciones de niquel y el resto en otras aleaciones, ademas en baterias,
catalisis, acufiacion de monedas, recubrimientos metalicos y la fundicién. Para su
obtencion a partir de minerales lateriticos, se aplican las Tecnologia de Lixiviacién

Carbonato Amoniacal y Lixiviacion Acida a Presion.

Los mayores productores de niquel en el mundo en la actualidad son Rusia,
Filipinas, Indonesia, Canada. Cuba ocupa el noveno puesto con volimenes que
superan las 73 000 toneladas anuales. Asimismo, por sus reservas, Australia con
mas de 20 millones de toneladas ocupa el primer lugar en cuanto a volumen

disponible, seguido por Cuba, Rusia y Canadéa (Barrios, 2013).

En Cuba, a partir del afio 1943, comenzaron las primeras producciones de niquel
al fundarse en Nicaro, la primera industria del mundo con tecnologia CARON, que
tras su nacionalizacion con el Triunfo de la Revolucién en 1959, adopté el nombre
de empresa “René Ramos Latour” (RRL). En Moa operan otras dos empresas
productoras: “Pedro Soto Alba” (PSA) con tecnologia acida, puesta en operacion
en 1959 y “Ernesto Che Guevara” (ECG), proceso CARON, que opera desde
1986 (Oramas, 2003).

La industria niquelifera cubana, constituye actualmente un rubro muy importante
en la economia nacional. Ante las tendencias actuales que caracterizan el valor
del producto final, que se obtiene a partir de la tecnologia carbonato amoniacal y
al continuo incremento de los precios de sus insumos principales, no resulta dificlil
reflexionar y concluir la necesidad de aprovechar las potencialidades que brinda la

reincorporacion de las incrustaciones de carbonato de niquel al proceso.

Durante el proceso de destilacion del licor producto que se lleva a cabo en la

planta de Recuperacion de Amoniaco, se crean incrustaciones en las diferentes



partes de las torres de destilacion, las incrustaciones estan formadas entre otros
componentes por el carbonato de niquel, cuyo contenido sobrepasa el 30 %.

Existen diversas variantes para minimizar la formacion de las incrustaciones, pero
al final de cada campafa de operacion en cada una de las torre hay que retirarlas,

pues provocan la disminucion considerable de la capacidad de las mismas.

En cada limpieza se extraen del interior de cada torre entre 2 y 3 t de niquel
contenido en forma de carbonato de niquel (arenillas), hombre asociado a las
incrustaciones después de retiradas. Esta determinado ademas el alto contenido

de hierro, pues el mismo precipita durante el proceso de destilacion.

Obligatoriamente las arenillas hay que reincorporarla al proceso para recuperar
todo el niquel contenido en ellas, una de las variantes utilizadas es transportarlas
en camiones para un depodsito, luego se embasa y se dosifica a través del
calcinador. Otras de las variantes lo constituye la utilizacion del rastrillo que recibe
una pulpa de arenillas y agua, separando el sélido del liquido, el dltimo se retorna

al sedimentador de carbonato y el primero hacia la alimentacion del calcinador.

Independientemente de lo complejo que resulta la utilizacion de las variantes, la
fundamental dificultad radica en el contenido de hierro, pues se corre el riesgo de
introducir serias afectaciones a la calidad del producto final. Es por ello que el
presente trabajo muestra una variante para recuperar el niquel contenido en las
incrustaciones de carbonato de niquel, utilizando la lixiviacion como método

fundamental.

En tal sentido se plantea como Situacion problémica: La necesidad de
establecer un método eficaz para el tratamiento de las incrustaciones de

carbonato de niquel y lograr su reincorporacion al proceso.

Problema: La no existencia de un método eficaz que permita incorporar al
proceso nuevamente las incrustaciones del Carbonato de Niquel que se forman

durante la destilacion de licor sin afectar la calidad del producto final.

Objeto de la investigaciéon: Las incrustaciones de carbonato de niquel que se

forman durante la destilacién de licor en la planta de recuperacion de amoniaco.

Hipotesis: Si se evalua la disolucion de niquel contenido en las incrustaciones

obtenidas en la destilacion del licor en la planta de recuperacion de amoniaco a



través de la lixiviacidbn entonces se podra reincorporar al proceso sin que se

afecte la calidad del producto final.

Objetivo general: Determinar la recuperaciéon del niquel contenido en el licor
producto mediante la lixiviacion de las incrustaciones de carbonato de niquel para

su reincorporacion al proceso.
Objetivo especificos:

1. Caracterizar las incrustaciones de carbonato de niquel y el licor de los
precondensadores que se forman en las torres durante el proceso de

destilacion.

2. Valorar el porciento de disolucion de las incrustaciones de carbonato de

niquel.

Campo de accién: Las transformaciones quimicas que ocurren durante la

lixiviacién de las incrustaciones de carbonato de niquel.



CAPITULO 1. MARCO TEORICO CONCEPTUAL

Unas de las plantas fundamentales del proceso tecnologico en la Empresa
Comandante René Ramos Latour es la de Recuperacibn de Amoniaco, que se
encarga de recuperar por el método de destilacion el amoniaco contenido en las
colas y en el licor producto, proveniente de la planta de Lixiviacion, asi como

obtener el carbonato basico de Niquel para enviarlo a la planta de Calcinacion.

1.1. Aspectos generales sobre larecuperacion de niquel

Elemento quimico de simbolo Ni, perteneciente al grupo 1a de la tabla periddica,
de nimero atémico 28 y masa atomica 58,75. Se presenta como un metal blanco
plateado duro, ddctil y maleable. Presenta ferromagnetismo por debajo de los
345° C. Quimicamente es un elemento poco reactivo. Reacciona suavemente en
contacto con el aire. Es estable en contacto con el agua y las bases; es atacado
por los &acidos no oxidantes y se pasiva con los &cidos oxidantes. Se usa
principalmente en la preparacion de aleaciones y en la fabricaciéon de pilas,
monedas y catalizadores, y como revestimiento protector de otros metales. Entre
los compuestos quimicos que presentan niquel en su estructura se pueden

mencionar al carbonato, los cloruros y los 6xidos.

El carbonato de niquel, NiCO3, es un sélido cristalino verde, higroscépico, se
descompone a bajas temperaturas; se usa en la preparacion de colorantes y
como catalizador en la industria petroquimica. El cloruro de niquel es un sélido
amarillo verdoso que se usa como mordiente de fibras textiles. El 6xido de niquel,
NiO es un solido cristalino de color verde oscuro, insoluble, que se usa en la
preparacion de aleaciones, vidrios, ceramica, pilas y baterias. Clinicamente su
toxicidad produce ataques de asma, bronquitis cronica y salpullidos. Su inhalacion

puede causar cancer pulmonar.

La extraccion de niquel a partir de menas oxidadas por via hidrometalurgia es la

gue mayor desarrollo presenta en los ultimos afios, debido principalmente a las



grandes reservas de esta materia prima, las altas extracciones de dicho elemento

y los bajos costos de produccion.

El proceso Caron en comparacion con otras tecnologias hidrometallrgicas,
ademas de la baja extraccion de niquel y cobalto posee como desventaja relativa,
el alto consumo de energia y combustible, involucrado mayoritariamente en el
secado, reduccion y sinterizacion como proceso pirometallrgico. (Chang, 2000;
Kokoev, 1975).

La tecnologia carbonato amoniacal esta en desventaja ante el resto de las plantas
de tratamiento de menas lateriticas que producen actualmente, tanto por los bajos
niveles de recuperacién de niquel como por los elevados costos de produccion,
en particular en el aspecto energético. Los pronosticos del precio de este metal a

largo plazo amenaza seriamente la existencia de esta tecnologia.

A pesar de lo justificado de las estrategia de la diversificacion de los productos de
niquel la situacién de las actuales fuentes energéticas por otra mas barata y la
introducciéon de los cambios tecnoldgicos correspondientes, los costo de
produccion bajaran hasta tal limite que sera imposible competir si no se
transforma conceptualmente el modo de operar la reduccion y la lixiviacion para

superar las extracciones de 90% de niquel con un menor costo de produccion.

Esta necesidad acarreard como consecuencia en cualquiera de sus variantes de
implementacion un sustancial crecimiento del contenido de hierro metalico y oxido
de hierro que pasara a solucién durante la lixiviacion, lo cual traerd consigo, por
una parte el incremento de la temperatura de la pulpa al ser oxidado el hierro
metalico por el oxigeno disuelto lo que elevaréa la perdida de niquel por hidrolisis si
no se realiza una inversion para garantizar el enfriamiento requerido. Por otro lado
el manejo de una considerable masa de hierro en licor en los tanques de contacto
necesita de un procedimiento para precipitar dicha masa con la finalidad de evitar

crisis de sedimentacion y reducir al minimo las pérdidas de cobalto.

Las actividades de I+D para dar una respuesta futura a dichos problemas han
disminuido en la presente década, lo que se manifiesta en una pobre produccion
cientifica en forma de publicaciones periddicas. Los recursos se han concentrado
en la recuperacion de niquel a partir del licor producto y en la diversificacion de

sus productos lo que da un resultado econémico mas rapido.



La respuesta de los inversionistas ante esta situacion a sido la de no financiar
proyectos para construir nuevas plantas con tecnologia carbonato amoniacal en

su parte inicial.

Las razones expuestas ameritan la discusion cientifica de las posibles alternativas
de realizacion industrial de un procedimiento de lixiviacibn para condiciones
actuales y futuras de reduccion de menas lateriticas partiendo de un resumen de
los principales aspectos tedricos y practicos publicado en el mundo que permitan
fundamentar nuevas direcciones de investigacion y desarrollo para eliminar unas
de las limitaciones historicas de la tecnologia carbonato amoniacal que impide

alcanzar las elevadas metas de extraccion de niquel.

1.2. Fundamentos tedricos sobre la lixiviacion

La lixiviacion es un proceso en el cual se extrae uno o varios solutos de un sélido,
mediante la utilizacion de un disolvente liquido. Ambas fases entran en contacto
intimo y el soluto o los solutos pueden difundirse desde el sélido a la fase liquida,
lo que produce una separacién de los componentes originales del sdlido.
Lixiviacion es la eliminacion de una fraccién soluble, en forma de solucion, a partir

de una fase sélida permeable e insoluble a la cual esta asociada.

La separacion implica, normalmente, la disolucién selectiva, pero en el caso
extremo del lavado simple, consiste s6lo en el desplazamiento de un liquido
intersticial por otro, con el que es miscible. El constituyente soluble puede ser
sélido o liquido y estar incorporado, combinado quimicamente o adsorbido, o bien
mantenido mecanicamente, en la estructura porosa del material insoluble. El
sélido insoluble puede ser masico y poroso. Debido a su gran variedad de
aplicaciones y su importancia para diferentes industrias antiguas, la lixiviacion
tiene otros nombres, entre los que se encuentran en la ingenieria quimica estan la
extraccién, la extraccion de sdlido-liquido, la percolacién, la infusion, el lavado y la

decantacion por sedimentacion.

Una cuestion previa de suma importancia es la descripcion del proceso de
lixiviacion que requiere de la preparacion adecuada y responsable del area donde
se va a realizar la accion de lixiviar. Para ello, los trabajos de acondicionamiento
velan por no generar impactos negativos al ambiente y al mismo tiempo lograr

que el proceso sea eficiente. Entre los trabajos que se realizan, cabe mencionar



los estudios previos de suelo, agua y aire, que brindan informacién valiosa para el
disefio y seguimiento del proceso. La lixiviacion, o extraccion sélido-liquido, es un
proceso en el que un disolvente liquido pasa a través de un solido pulverizado
para que se produzca la disolucion de uno o mas de los componentes solubles del

solido.

Otro efecto del proceso natural se produce cuando determinadas concentraciones
de sustancias y componentes toxicos que se encuentran en el suelo, al entrar en

contacto prolongado con el agua, se difunden al medio y lo agreden.

1.3. Investigaciones realizadas sobre la lixiviacion.

En la década del 70 se realizaron algunos trabajos respecto a la lixiviacion de las
lateritas con soluciones residuales de sulfato de hierro (lI) en condiciones de
autoclaves a elevadas temperaturas y la inyeccion de oxigeno (Colectivo de
autores, 1968). Demostrandose posteriormente por un grupo de especialistas
cubanos y alemanes de la Academia de Ciencia la posibilidad de tratamiento y las
posibles formas en que se pueden encontrar las combinaciones de manganeso,
niquel y cobalto, aunque los resultados obtenidos fueron satisfactorios desde el
punto de vista de las extracciones del elemento de interés, la materia prima
empleada para la investigacibn no fue un residual sino mineral lateritico, la
instalacién fue una autoclave y se hizo con inyeccion de oxigeno, lo cual trae
consigo la necesidad de crear condiciones especiales en el equipamiento para

poder lograr los parametros de trabajo y con ello los resultados esperados.

Del Toro, 2001 estudia la lixiviacién de las colas de la Empresa “Comandante
Ernesto Che Guevara”, utilizando el sulfato de hierro (II) como agente reductor y
acido sulfdrico para lixiviar, en este caso se obtienen extracciones de cobalto
superiores a 90 %, se considera que las altas extracciones estuvieron dadas por
los valores de temperatura logrados en el proceso, 95 °C. A pesar de que se
realizé a altas temperaturas que favorecen la extraccién de cobalto, no se trabajé
con el equipamiento adecuado, ya que no poseia una buena hermeticidad del
reactor, lo que trae consigo altas evaporaciones que influyen en los resultados de

las altas extracciones.

En investigaciones realizadas sobre la recuperacion de cobalto por medio de la

lixiviacion acida de los escombros lateriticos (Palacios, 2001) demuestra que la



influencia de las variables es en orden descendiente de la forma siguiente:
temperatura, concentracion inicial del acido sulfarico, contenido de sdlido,
cantidad de azufre elemental afiadido, agitacion y granulometria de las particulas.
El trabajo se desarrolla a altas temperaturas, donde se obtienen extracciones de
cobalto superiores a 93 % con contenidos de solidos de 45 y 48 %, la temperatura
de trabajo no debe superar los 220 °C ya que podrian disolverse otros elementos
presentes en la materia prima y con ello una contaminacion de la solucion
lixiviada. En la investigacion aunque se obtienen altas extracciones de cobalto, la
materia prima que se emplea son los escombros lateriticos, ademas el
equipamiento que se emplea es complejo y se utiliza el azufre como agente
reductor, el cual requiere de condiciones especiales para el trabajo; el contenido
de solido es alto, asi como también la concentracion de &cido sulfarico, lo cual

esta dado por el proceso empleado.

Trabajos de laboratorio (Pelaez, 2002) con las colas de la Empresa “Comandante
Ernesto Che Guevara” se realizan por el método de lixiviacibn con acidos
organicos, donde se obtuvo extracciones de cobalto de 60 %, la temperatura de
trabajo es de 27 °C y el tiempo de retencion de 3 dias, aunque se obtienen altas
extracciones de cobalto y la temperatura a la cual se logran los resultados es
baja, se tiene el inconveniente del tiempo de retencién el cual es alto, ademas de
gue se emplean acidos que son necesarios adquirirlos mediante la compra en el
mercado internacional, los precios de los mismos son elevados, lo que encarece
el proceso, la instalacién en que se desarrolla la investigacion es sencilla y facil de

manipular pero no es todo lo idénea para lograr los resultados esperados.

En la patente desarrollada por Hatch en 1983, se propone un procedimiento para
mejorar la recuperacion de metales valiosos no ferrosos a través de un mineral
lateritico, especialmente niquel y cobalto, a partir de minerales lateriticos, el
niquel y el cobalto son solubilizados a partir de minerales con alto contenido de
magnesio, lixiviando el mineral con una solucién acuosa de &cido sulfurico,
mientras se afiade a la solucién un agente reductor, para mantener el potencial
redox de la solucion en un valor entre 200 y 400 milivoltios, medido contra el
electrodo de calomel saturado, en este procedimiento se logran altas extracciones

de niquel.



Jones en el 2000, describe un procedimiento para la extraccién de valores de
Ni/Co a partir de mena o concentrado, para obtener un licor conteniendo valores
de esos metales provenientes de la suspension resultante de oxidacion por
presion; posteriormente somete el licor a un tratamiento de precipitacion selectiva
para obtener un sélido que contenga hidroxido de Ni/Co y someterlo a una etapa
de lixiviacibn con una solucibn de amonio para producir una soluciéon que

contenga valores de Ni/Co y un residuo.

Di Yorio et. al (1999) se basa en la lixiviacion dinamica de lateritas niqueliferas
con &cido sulftrico y citrico para extraer por via hidrometalurgia: niquel y cobalto.
Posterior a la lixiviacion, se busca la precipitacion selectiva de niquel y cobalto en
ambas disoluciones &cidas, se utiliza una relacién de pulpa del 20 % en peso y
una variacion de temperatura entre 60 y 80 °C. Se obtuvo a 80 °C una
recuperacion de niquel de 73,4 % en acido sulfurico y de 20,29 % en acido citrico,
mientras que en cobalto se obtuvo 46,29 y 38,88 % en sulfarico y citrico

respectivamente, en 4 horas.

Palacios & Lovaina (2003), comprueban que a temperatura de aproximadamente
368 K, concentracion inicial de acido sulftrico de 120 g/L, contenido de sélido de
40% y concentracion inicial de sulfato de hierro (ll) de 0,5 g /L, se puede alcanzar
eficiencia de extraccion de 38% de niquel, 60% de cobalto y 35% de manganeso
contenido en las colas, ademas de obtener el modelo cinético que explica las

regularidades del proceso en funcién de los parametros de estudio.

Palacios & Lores (2004), trabajan la Lixiviacion de cobalto en columnas de lecho
estéatico. Alcanzaron eficiencia de extraccion de 57% (0,06g/l) para el cobalto y
62,77% (0,55¢g/L) para el manganeso a temperatura aproximadamente de 318 K,
concentracion inicial de acido sulfurico de (15,2 g/L) contenido de soélido 2% y
concentracion inicial de sulfato de hierro (ll) de (3,3 g/L). Y a temperatura de 298
K, la misma concentracion de &cido sulfarico, contenido de soélido de (1,3 g/L)
alcanzaron eficiencia de extraccion de 47,45 % (0,11 g/L) para el niquel. Ademas

obtuvieron los modelos cinéticos de la extraccion de cobalto, niquel y manganeso.

Rodriguez & Pelaez (2002); analizan la influencia del porciento de solido,
concentracion de &acido, el flujo de solucion y la temperatura, sobre la

recuperacion de metales para cinco dias de lixiviacién por percolacion con acido



tartarico; los niveles minimos y maximos a analizar fueron 2 y 3 %, 0,1y 0,2
mol/L, 75 y 100 mL/min y temperatura ambiente y 50 °C, respectivamente.
Lograndose los mayores valores de recuperacion para 2 % de solido,
concentracion de acido de 0,2 mol/L, flujo de solucién 100 mL/min y temperatura
ambiente, porque los fendmenos de coprecipitacion de cobalto lixiviado son
marcados a mayores temperaturas, aunque aparecen para todas las variables
estudiadas. Las mayores extracciones de cobalto fueron de 76,7 % al segundo
dia, las de niquel de 64,9 % al tercer dia y las de Mn de 61,1 % al cuarto dia de
lixiviacion.

A partir de los resultados anteriores se continuaron las investigaciones y se
corroboré por Ramirez en el 2002 que el agente lixiviante con mejores resultados
para la solubilizarian del niquel y cobalto es el acido tartarico a las siguientes
condiciones experimentales: concentracion de é&cido de 0,2 mol/L, flujo de
solucion de 100 mL/min y temperatura de 28 °C). En el disefio experimental se
determinaron de acuerdo a las variables estudiadas los siguientes niveles
maximos y minimos: relacién de acido oxalico - tartarico 1:3 y 3:1, temperatura a
28 y 50°C, flujo de solucién de 65 y 130 mL/min. Resultando las mejores
condiciones experimentales para la mezcla de éacidos, la relacion de acido 1:3
oxalico-tartarico, temperatura ambiente y 130 mL/min de flujo de solucion,

logrando un 57 % de extraccion de cobalto.

Aun cuando las condiciones experimentales empleadas en las lixiviaciones
favorecen las maximas extracciones del niquel y el cobalto presente, las mismas
tienen como limitante que no ha sido considerada cual resulta la mejor opcién

teniendo en cuenta las menores recuperaciones del hierro.

Ariza et al (2004), desarrollan variantes experimentales que le permitieran
seleccionar las mejores condiciones de lixiviacion. La investigacion se desarrollo
en dos partes: una primera dirigida a estudiar el comportamiento de las
extracciones de niquel y cobalto teniendo en cuenta las variables granulometria,
relacion liguido - sdlido y concentracion de acido en condiciones estéticas. Y una
segunda parte dirigida fundamentalmente a trabajar con los mejores resultados de
la primera etapa, pero esta vez se estudio la lixiviacion a diferentes temperaturas
y con agitacién en cortos periodos de tiempo. Los mejores resultados en el caso

de las condiciones estéticas fueron obtenidos para el menor tamafio de particula
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y la mayor relacién liquido - sélido. La cinética realizada demostré que con nueve
dias de lixiviacion estatica se extraen mas del 95 % del total a extraer de Co y en
el caso del Ni a los quince dias. Los resultados obtenidos a partir de las
condiciones con agitacion demostré que en cortos periodos de tiempos, tres horas
aproximadamente y a temperatura ambiente se logran valores de extraccién de Ni

y Co de 45y 60 % respectivamente.

Velasquez (1962), realiza estudio sobre la lixiviacion de las colas nuevas y viejas
de Nicaro en medio &cido con FeSO, a una temperatura de trabajo de 90° C por
espacio de una hora, alcanzdndose extracciones de 24,5% de niquel y 82,9% de
cobalto en las recién formadas, asi como el 15% de Niy el 62,3% de Co en las
colas viejas, obteniéndose los mejores resultados a partir de las colas nuevas;
esto se debe al fendmeno de envejecimiento de dichas colas y al realizarse las

pruebas con estas en forma de terrones.

Veladsquez & Samalea (1986), realizan un estudio exhaustivo sobre la lixiviacion
de las colas de la Tecnologia Carbonato—Amoniacal en medio acido con SO, y
H,SOs a temperatura de trabajo 30°C y tiempo de 90 minutos, concluyéndose en
la posibilidad de tratamiento de esta materia prima con dichos reactivos,
lograndose extracciones de 80% de niquel y 90% de cobalto, pero dicha solucién

posee una alta concentracion de hierro, siendo de un 25% con respecto al inicial.

Bosecket (1988), emplea en sus investigaciones 15 &cidos organicos en la
lixiviaciébn de diferentes yacimientos lateriticos para la recuperacion del niquel,
reportando que el acido citrico fue el mas efectivo, mas del 68% del niquel fue
lixiviado durante 20 dias con una concentracion de 0,5 M, una densidad de pulpa
de 10g/100mL de disolucion y la granulometria de 300 um. Ademas el autor en
sus estudios pudo comprobar que la disolucion de los metales se lleva a cabo por
el desplazamiento de estos de la matriz mineral por los iones hidronios en

disolucion, formando sales complejas, fundamentalmente en forma de quelatos.

Brugueras et al. (1999), analizan en sus investigaciones la lixiviacion de una mena
de serpentina niguelifera del yacimiento Punta Gorda con &cidos organicos a
temperatura ambiente, mostrando las posibilidades de lixiviar al Cobalto y al
Niquel presentes en el mineral. Los &cidos utilizados fueron el oxalico, citrico,

tartarico, acético, tanico, silicico, y el acido sulftrico fue empleado como reactivo
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de control; obteniéndose mas del 90% de Niquel y alrededor del 85% del Cobalto

con el acido citrico.

Trujillo (1997), realiza estudio sobre la identificacion del carbonato basico de
niquel producido en los alambiques de la planta de recuperacion de amoniaco,
aunque no se determinan todas las caracteristicas inherentes al carbonato

durante el proceso de destilacion del licor.

Mateo (1982), Investiga la gran solubilidad del carbonato de niquel en el licor
producto y fresco, pero no determiné la solubilidad del carbonato con respecto a

la temperatura y a la relacion liquido — salido.

Hernandez. (1984), Determina los niveles de disolucién del carbonato basico de
niquel de alto contenido de niquel y cobalto con licor amoniacal que se localizaba
en la planta de recuperacion de amoniaco, con el objetivo de introducirlo
nuevamente al proceso de lixiviacion, aunque no se determinan otros métodos de
disolucién del carbonato ni se tiene en cuenta la distancia entre el patio de

carbonato y la planta de lixiviacion.

Rodriguez (1988). Identifica las propiedades fisico- quimicas del carbonato de
niquel, ademas experimenta que esta propiedades no sufren alteraciones en el
rango de temperatura de 100 a 200 °C., ademas investiga que la disolucién del
carbonato basico de niquel con é&cido clorhidrico y acido sulflrico permanece
constante siendo un aspecto importante para su comercializacion, también
investiga que el contenido de azufre puede reducirse en mas del 50% por un
repulpeo de carbonato de sodio y el contenido de hierro se reduce mejorando la

calidad de la filtracion.
Conclusiones del capitulo

1. En las investigaciones analizadas en su mayoria solo se tienen en cuenta

los minerales lateriticos.

2. En los trabajos estudiados sobre el carbonato basico de niquel se identifica

la gran solubilidad del mismo en soluciones amoniacales.
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CAPITULO 2. MATERIALES Y METODOS

Durante el desarrollo del trabajo se utilizan varios equipos y métodos analiticos
que permiten llegar a la variante mas factible, para a través del empleo de la
lixiviacion lograr la disolucion del niquel contenido en las arenillas y reincorporarlo
al proceso productivo sin afectar la calidad del producto final. Ademas se investiga
las caracteristicas de las incrustaciones de carbonato de niquel y del licor de los

precondensadores.

2.1. Caracteristicas de las incrustaciones de carbonato de niquel.

Figura. 2.1. Materia prima empleada en la investigacion. (Carbonato de niquel)

El carbonato de niquel, NiCO3;, es un sélido cristalino verde, higroscépico, se

descompone a bajas temperaturas, con un peso volumétrico de 1,24 t/m?>.
Su composicién quimica es la siguiente. Traba & Nissan. (2011)

e Contenido de Niquel: 49-51 %

Contenido de Hierro: 0,8-1,6 %

e Contenido de Cobalto: 0,7-1.0 %

e Contenido de Humedad: 44,5-45.,6 %
e Contenido de Magnesio: 0,25-1,0 %

e Contenido de Azufre: 1,8-3,2 %.

2.1.1. Caracteristicas del licor de los precondensadores.

Se toma el licor de los precondensares ya que el mismo cumple con las
exigencias técnicas para la realizacion del proceso, o sea para la disolucion de las
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incrustaciones de carbonato de niquel. Se tiene como ventaja que es el mas

cercano a la instalacion. El mismo cuenta con las siguientes caracteristicas.
e Concentracion de amoniaco: 160-200 g/L.

e Temperatura: 80°C

2.2. Métodos analiticos utilizados.

El empleo de los métodos de investigacion resultan de gran importancia a la hora
de obtener un resultado cientifico, a continuacion se muestran los métodos

analiticos que se utilizaron en la presente investigacion.

Andlisis de amoniaco: Basado en método volumétrico por valoracion directa con

acido clorhidrico. Consiste en la determinacion del amoniaco en los licores.

La porcion de ensayo se toma directamente de la muestra del laboratorio, la
misma debe encontrarse a temperatura ambiente, el método establece el analisis
quimico de los licores amoniacales. La muestra se pipetea y se transfiere a un
Erlenmeyer que contiene agua con indicador metil naranja y se valora con una

solucion de acido clorhidrico de concentracion conocida.

El contenido de amoniaco expresado en g/L se calcula mediante la siguiente

formula.

NH. :V -N -0,017-1000 - 2.1)
Vl

donde:

V: &cido clorhidrico consumidos en la valoracién; mL
N: normalidad del &cido clorhidrico.

0,017: miliequivalente del amoniaco.

V1: volumen de la muestra expresada; mL

Determinacion de Niguel. Método gravimétrico, se emplea para determinar la

concentracion de niquel en muestras de pulpa, con alto contenido del elemento.

La porcion de ensayo se disuelve en una mezcla de acido clorhidrico, nitrico y
perclérico. Las sales resultantes son removidas por adicién de solucién de acido

clorhidrico (1:1). Se toma la porcion de ensayo, se adiciona acido citrico o acido
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tartarico para eliminar la interferencia de hierro, aluminio y otros metales, luego se

alcaliniza ligeramente y se precipita el niquel con Dimetilglioxima de sodio.
Reactivos empleados:

» Solucion de Dimetilglioxima de sodio al 1,45 %, en medio basico (NaOH).
« Hidréxido de amonio (p= 0,90 g/cm®) al 28 %.

* Solucién de &cido tartarico al 25 %.

» Pirosulfato de potasio.

Equipos y utensilios.

» Cristaleria Ordinaria de Laboratorio.

* Bomba para la filtracion al vacio.

» Crisoles de cristal de fondo fritado con porosidad media No. 3

* Pipeta de 50 mL de capacidad.

* Frasco Volumétrico de 500 mL de capacidad.

Procedimientos:

Se toma una porcion alicuota de 50 mL en un vaso de precipitado con capacidad
para 400 mL, luego se aumenta el volumen con agua destilada hasta 150 mL y se
afaden 25 mL de la solucion de &cido citrico o &cido tartarico. Finalmente se
agrega hidroxido de amonio hasta obtener pH=7.

Se calienta solucion aproximadamente a 700 °C, se alimenta con agitacion
moderada 25 mL de la solucién de dimetilglioxima y se cubra el vaso de
precipitado con un vidrio reloj y se deja el precipitado en reposo durante un tiempo
de una hora.

Después se filtra mediante una bomba de vacio la solucién que contiene el
precipitado, a través de un crisol de vidrio, previamente secado y tarado. Se lava

el precipitado varias veces con agua caliente neutra.

Finalmente se coloca en una estufa a temperatura de 105 °C durante una hora y
se enfria en una desecadora y se pesa. La expresidbn matematica que se emplea

para su determinacion es la siguiente:
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Ni =(m —m)-20,32),% (2.2)

donde:

m: masa de la porcion de ensayo en la porcion alicuota; g

m1: masa del crisol mas el precipitado; g

m,: masa del crisol; g

20,32: factor gravimétrico; %

Por este método se determinan ademas el cobalto e hierro.

Determinacion de Niquel. Método espectrofotométrico por Adsorcion Atomica.

La medicion espectrofotométrica del niquel se realiza a una longitud de onda de
232,0 nm. La concentracion del mismo se determina midiendo la absorcion del
espectro emitido por la lampara de catodo hueco, después que la radiacion
caracteristica ha pasado a través de una poblaciéon de atomos libres, los cuales
han sido llevados a su estado fundamental por una fuente de energia como es la

llama.

La muestra de ensayo es tratada con mezcla de acidos (HCI + HNO3), luego de
reducir el volumen se transfiere cuantitativamente a un matraz aforado de 250 mL,
se enrasa y se homogeniza, filtre. La determinacion de niquel y cobalto se realiza

directamente de la muestra filtrada.

Reactivos empleados.

Mezcla de acidos (HCI + HNO3)

Equipos y utensilios.

e Espectrofotometro de absorcién Atémica.

e Lampara de catodo hueco de niquel y cobalto.

e Quemador de aire-acetileno, con una ranura de 10 cm. de largo.
Preparaciéon de la muestra.

La muestra de ensayo debe pulverizarse hasta una granulometria no mayor de
0,0 74 mm, secandose por un periodo no menor de dos horas a una temperatura
de 107 + 3°C.
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Procedimiento.

Pesar 0,5000g + 2 x 10 de la muestra.

Transferir cuantitativamente a un vaso de precipitado de 250 ml de capacidad.

Afadir 30 ml de mezcla de acidos (HCI + HNO3).

Disolver en la plancha hasta que quede en el vaso de precipitado un volumen

de + 5 ml de solucion.

Enfriar y transferir cuantitativamente a un frasco volumétrico de 250 mL, lave

bien el vaso de precipitado, enrasar con agua destilada y homogeinizar.
e Filtrar con papel cualitativo.

Nota: La determinacion de niquel y cobalto se realiza directamente de la muestra

filtrada.
Se toma las alicuotas y se realiza los andlisis guiandose por la siguiente tabla.

Tabla 2.1. Determinaciéon de las alicuotas

Elementos Alicuotas
Niquel 0,5/250 mL
Cobalto 0,5/250 mL

Donde es de suma importancia cumplir con los parametros de las alicuotas para

no introducir errores n la determinacién de los resultados.

Medicién espectrofotométrica por Absorcion Atémica.

La Espectrofotométrica por Absorcion Atomica se emplea para determinar el

niquel y cobalto, las condiciones instrumentales se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 2.2. Condiciones instrumentales de los patrones

Elementos | STD1(mg/L) | STD2(mg/L) | STD3(mg/L) | STD4(mg/L) | STD5(mg/L)
Ni 3,00 6,00 9,00 12,00 15,00
Co 3,00 6,00 9,00 12,00 15,00
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Tabla 2.3. Condiciones instrumentales del equipo.

Equipo Elementos

Espectrofotémetro Ni Co
Longitud de onda (nm) 232,0 240,7
Corriente de lampara (MA) | 10 10

Altura del quemador (mm) | 8 7

Flujo de aire (mL/min.) 5000 (35) 5000 (35)
Flujo de acetileno | 1300 (22) 1200 (21)
(mL/min.)

Paso de banda (nm) 0.2 0.2
Nebulizador de impacto Si Si
Computadora

Tiempo de integracion (s.) | 2 2
Numero de lectura 3 3
Expansién de escala No No

Valor del dltimo Standard | 15.00 15.00
(mg)

Numero de Standard 5 5

La expresion matematica que se emplea para su determinacion es la siguiente:

%Ni=mg/L-01;%

mg/L= Lectura del instrumento

0,1= Factor de calculo

05 250
250 0,5-10°

Factor de calculo x ppm de la dltima Standard.

0.05 x 15,00 = 0,750; %

=0,05....

Factor de dilucion




Cobalto
% Co = mg/L x 0,05; % (2.6)
mg/L = Lectura del instrumento

0,05 = Factor de calculo

0,5 — 250 — 25 =0,05 Factor de dilucion (2.7)

250 05-10° 500

Factor de calculo x ppm de la dltima Standard
0,05 x 15,00 = 0,750 ------ — factor para el equipo en %. (2.8)
Determinacion de niquel por método complejométrico con la sal disédica EDTA.

Este método ha sido elaborado para el andlisis de control de licores amoniacales

cuyo contenido de niquel varia entre 6,0 g/L y 12,3 g/L.
Fundamento del método:

En medio fuertemente alcalino el niquel y el cobalto son valorados
cuantitativamente con solucion de sal disodica del EDTA, empleando murexide

como indicador.

Reactivos.

e Amoniaco

¢ Indicador murexide

e Versenato de sodio 0,0425 N

Procedimiento.

e Tomar con pipeta 5 mL de la muestra y transferirla a un erlenmeyer de 500mL.

¢ Afadir 20 mL de amoniaco. Aumente el volumen hasta unos 200 mL con agua

destilada.
e Afadir £ 0.1g de indicador.

e Valorar con solucion disodica del EDTA (0.0425 N) hasta viraje del indicador a

violeta.
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Nota: ElI amoniaco forma el medio alcalino, el agua ayuda a la vision en la
valoracion, el indicador murexide indica la zona de viraje. Se trabaja en medio

alcalino ya que en este medio el niquel es valorado cuantitativamente.
Determinacion gravimétrica de 6xido de silicio en muestras sdlida.

La muestra se descompone y deshidrata con &cido clorhidrico y el 6xido de silicio
se determina gravimétricamente por diferencia de pesada, luego de volatilizarlo

como tetrafluoruro de silicio.
Reactivos utilizados.

e Acido clorhidrico (1:1)

e Acido sulfarico (1+1)

e Acido fluorhidrico (d =1,15)

e Mezcla de acidos (HCI + HNO3)
Equipos y utensilios

e Balanza analitica capaz de determinar masas con una aproximacion de
0,0002g.

e Crisoles de platino.
Procedimiento

Pesar 1 gramo de la muestra
Transferir a un beaker de 400 mL.

Afadir 40 mL de HCI (1:1), evaporar hasta sequedad. Mantener por espacio de

1 hora a la orilla de la plancha.
Disolver con 15 mL de mezcla de &cido.
Filtrar en volumétrico de 250 mL con papel poco poroso.

Lavar una vez con HCI 1:1 y sequir lavando con agua destilada varias veces

hasta eliminar todo el acido, probar con papel pH neutro.

Pasarle al vidrio reloj ¥ de papel de filtro y echarlo dentro del beaker, pasarle el

policia, echar ese papel dentro del embudo.
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Llevar todo el papel a un crisol de platino, incinerar en una mufla por espacio de

tiempo de 1 h.
Enfriar en desecadora y pesar.

Volatilizar afladiendo unas gotas de agua destilada, 4 6 5 gotas de H, SO, 1:1y

10 mL de acido fluorhidrico, llevar a la plancha hasta eliminar los vapores.
Llevar a la mufla por espacio de 15 minutos.

Enfriar en desecadora y pesar.

Método de calculo.

El contenido de silice expresado como por ciento se calcula mediante la férmula

siguiente:

%Si0, = ™ 100, o4 2.9)
m

donde

my ----------- peso del crisol de platino después de la primera calcinacion.

My ----------- peso del crisol de platino después de la segunda calcinacion.

M =--mmmmmmmmee peso de la muestra total.

Determinacion de solido en suspension o residuo no filtrante en licor producto.

Método gravimétrico.

El método se establece para determinar la concentracion de los sélidos en
suspension presentes en el licor producto, conocida también como residuo no
filtrable.

Fundamento del método.

La materia suspendida se determina por filtracion a través de una capa de

asbesto en un crisol gooch.

Este método puede utilizarse para concentraciones de sdlidos en suspension que
de lugar como minimo a un depodsito de 2,5 mg en el filtro, cuando se filtra un

volumen adecuado de muestra.
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Aparatos y utensilios.

e Crisol Gooch de 25 mL preparado segun el procedimiento habitual o crisoles de

cristal de fondo fritado con porosidad media No.3
Aparato de succion.
Reactivos.

Solucion de asbesto: Coloque 2,5 g de asbesto libre de acido, finamente dividido

en un matraz aforado de 1 litro, afiada 900 ML de agua bidestilada y agite bien.
Procedimiento.
Preparacién del filtro.

Conecte el crisol gooch con un kitasato a una trampa de vacio con 25 mL de la
solucion de asbesto o mas, suficiente para recubrir bien el fondo, (esto se hace

con el vacio aplicado).

Con el vacio puesto todavia afiada agua bidestilada hasta que no pasen fibras de

asbesto a través del filtro.

Seque en estufa a 105° C hasta peso constante, colocar en desecadora. Pese

cuidadosamente.

Se puede dejar toda la noche en la estufa a 105° C para evitar la necesidad de

comprobar el peso constante.
Determinacion.
Conecte de nuevo el crisol gooch (o crisol de vidrio) con kitasato al vacio.

Mezcle bien la muestra hasta lograr su homogenizacion. Mida 100 ml (si la

materia en suspensidn es poca use una muestra mayor) utilizando una probeta.

Con el vacio puesto filtre la porcibn de muestra a través del gooch y lave la
probeta con varias porciones de agua bidestilada hasta estar seguro de que toda
la materia en suspension sea transferida al crisol. Coloque el crisol en estufa a

105° C hasta peso constante.
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EXPRESION DE LOS RESULTADOS
Método para los célculos.

El contenido en sdlido en suspension o residuo no filtrable se calcula segun la

siguiente expresion:

Solido en suspension,

S = (R-R)-10 : ppm (2.10)
\Y

donde

Pq - peso del crisol después del filtrado y secado; g

Po-------mm-mmo-- peso crisol antes del filtrado; g

V oo volumen de muestra filtrada; mL.

2.3. Instalacion utilizada para el procesamiento de las arenillas

La instalacion que se emplea para el procesamiento de las arenillas se muestra
en la figura 2.1. La misma cuenta con un sedimentador de 15 m® de capacidad
para realizar el proceso de lixiviacion, un agitador con un motor de 22 kW y 1800
rpm que se encarga de realizar la agitacién, un pequefio elevador de cangilones
de 5 m de altura para suministrar las arenillas al sedimentador, con capacidad
para transportar 7 m%h; ademas de un sistema de bombeo para trasladar el licor
enriguecido en niquel hacia el tanque de licor producto de la planta de
recuperacion de amoniaco. La pulpa con alto contenido de hierro que queda en el
fondo del sedimentador es descargado en el turbo mixer 101-A de la planta de

lixiviacion.
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Figura 2.1. Instalacion empleada para la lixiviacion de las arenillas



2.3.1. Proceso de operacion de la instalacion

Con el tanque totalmente limpio y vacio, se procede a alimentar 12 m* de licor
proveniente del colector de los precondensadores de los alambiques de licor. Con
estas condiciones se arranca el agitador y posteriormente el elevador y se
comienza la alimentacion de las arenillas hasta completar no mas de 5600 kg en
base humeda, posteriormente se para el elevador y se tapa el tanque siempre
manteniendo la agitacion, posteriormente se para el agitador y se deja en reposo
por un tiempo de 8 horas para lograr la sedimentacion y la clarificacion del licor.

Transcurrido este tiempo se abre la valvula de descarga superior y se arranca la
bomba para hacer llegar el licor enriquecido de niquel hasta el tanque de licor
producto que se encuentra en operacion en la planta de recuperacién de
amoniaco, el tanque esta provisto de un toma muestra que permite realizar los
analisis pertinente al licor, el cual alcanzara una concentracion entre 40-90 g/L de
niquel, siempre dependiendo de la cantidad de arenillas que se alimente.
Después de culminada la operacion se cierra la valvula de salida superior y se
abre la inferior para con la utilizacion de la misma bomba enviar lo que queda en
el fondo del tanque que representa una pulpa con alto contenido de hierro cuyo
valor alcanza hasta un 14% hacia la planta de lixiviacion especificamente para el

turbo mixer 101-A donde estan creadas las condiciones para este fin.

Luego de esta operacion la instalacion se encuentra en condiciones para repetir

nuevamente el ciclo.

2.3.2. Caracteristicas de los equipos utilizados en la instalacion.

Las caracteristicas de los equipos empleados en la instalacién para la lixiviacién

del carbonato de niquel son las siguientes:

e Volumen total del sedimentador: 15 m?,

e Potencia motor: 22 kW

e Velocidad de rotacion del agitador: 80 rpm.
Elevador de cangilones

e Numero de cubos: 19

e Capacidad: 7,0 m*h
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e Potencia motor: 2,2 kW
Sistema de bombeo.

e Capacidad: 150 m*h

e Potencia motor: 22 kW

Conclusiones del capitulo

1. Los métodos analiticos utilizados fueron aplicados a los resultados obtenidos

en el proceso.

2. Se caracteriza la instalacion para la realizacion de las corridas a escala

industrial.
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CAPITULO 3. ANALISIS Y DISCUSION DE LOS
RESULTADOS

Tedricamente es conocida la gran solubilidad del carbonato de niquel en
soluciones amoniacales y que varia en dependencia de la concentracion de
amoniaco. Este fue el punto de partida y desde ahi buscar en la planta de
recuperacion de amoniaco un fluido que reuniera las mejores caracteristicas para
lograr la disolucién del carbonato de niquel (arenilla), almacenado en la parte baja
de las torres de destilacidn de licor y en el patio de carbonato.

3.1. Caracteristicas quimicas de la materia prima

Las caracteristicas de las incrustaciones de carbonato de niquel se analizaron a
través de diversos métodos analiticos, las mismas se muestran en la siguiente

tabla:

Tabla 3.1. Composicion quimica de las incrustaciones de carbonato de niquel

Elementos Ni Fe Co

Contenido, % 45 1,0 0,7

Donde se obtiene un alto valor del contenido de niquel, no siendo de esta manera
para el hierro y cobalto.

Se determina ademas la humedad de las incrustaciones de carbonato de niquel

con un valor de 45 %.

Las caracteristicas del licor de la salida de los precondensadores de los

alambiques de licor es la siguiente:
Concentracion de amoniaco: 180 g/L.

Temperatura del licor: 80 °C.
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3.2. Resultados experimental con cuatro muestras de arenillas.

Corrida experimental a escala del laboratorio.

Para poder realizar una descripcion inicial del proceso fue necesario llevar a cabo
una serie de experimentos y analisis con el objetivo de determinar los parametros
fundamentales. En la tabla 3.2 se muestra los datos y los analisis realizados con
cuatros muestras de arenilla tomada en la parte inferior de los alambiques de

licor y disueltas en diferentes cantidades de licor.

Transcurrido 5 minutos se toma una muestra de cada una de ellas y después de
las 3 horas se toma otra. Visualmente se podia apreciar una disolucién total a las
3 horas de trabajo, quedando en el fondo en forma de precipitado un sdlido de

color marrén que forma parte del hierro que se disuelve y luego precipita.

Tabla 3.2. Resultados de la corrida experimental para evaluar el comportamiento

del niquel.
Muestras Masa Humedad | Ni Ni v L/S | NH; | T Ni Sol Ni Sol | Disal. Ni Sol Ni Sol | Disol.
(g) (%) (%) | Selido | (mL} g/ | Ca | (e/t) (g) % (g/L) (g) %
(e) 5 min 5 min 3h 3h
M1 100 40,2 49,0 29,3 320 |1/54 | 130 | 45 40,9 131 474 75,8 24,3 82,9
M2 100 40,2 49,0 29,3 460 |1/7,7 | 170 | 79 34,3 15,8 53.9 61,0 281 92,9
M3 100 40,2 49,0 29,3 500 |1/8,4 | 180 | 80 34,0 17,0 58,0 55,6 27,8 94,9
M4 100 40,2 49,0 29,3 600 | 1/10 | 190 | 80 323 194 66,2 46,7 28.0 95,6

Como se puede apreciar en la tabla 3.2 en la corrida experimental se analizaron
cuatro muestras, la M1 se prepara con licor fresco y menor concentraciéon de
amoniaco con respecto a las tres restantes muestras, donde se utiliza licor de los
precondensadores con una mayor concentracion de amoniaco y mayor volumen,

buscando una mayor relacion liquido-sélido.

Cada una de las muestras contiene 29,3 g de niquel y se disolvieron en 5 min
entre el 47,4 y el 66,2 %, es decir a mayor relacion liquido-sélido mayor
disolucion. La temperatura tiene una influencia positiva ya que al incrementarse
la misma se favorece la disolucion corroborando los resultados anteriores. Al
transcurrir tres horas se alcanzan valores de disolucién entre 82,9 y 95,6 % en las

muestras analizadas.
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En el gréfico 3.1 se representa el comportamiento del porciento de disolucién del
carbonato de niquel con relacion a la concentracion de amoniaco a los cinco

minutos después de haber comenzado las pruebas a escala del laboratorio.
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Figura 3.1. Comportamiento del porciento de disoluciébn con relacion a la

concentracion de amoniaco a los 5 minutos.

La figura muestra la corrida experimental a los cinco minutos del comienzo de las
pruebas de laboratorio, arrojando como resultado un aumento del porciento de
disolucidbn a medida que aumenta la concentracibn de amoniaco, para una
concentracion de 130 g/L existe una disolucion de 47,4 % y al aumentar la

concentracion a 190 g/L se alcanza valores de 66,2 %.

En la figura 3.2 se representa el comportamiento del porciento de disolucion con

relacion a la concentracion de amoniaco a la tres hora de operacion.
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Figura 3.2. Comportamiento del porciento de disolucién con relacion a la

concentracion de amoniaco a las 3 horas.

En la figura se muestran los resultados experimentales a las tres horas de
operacion, arrojando como resultado un aumento del porciento de disolucion a
medida que aumenta la concentracidn de amoniaco, para una concentracién de
130 g/L existe una disolucién de 82,9 % y al aumentar la concentracion a 190 g/L

se alcanza valores de 95,6 %.

Tabla 3.2. Resultados analiticos del licor enriqguecido de niquel después de

efectuar la lixiviacion en la primera decena de operacion.

Muestras | Concentracion | Solido  en | Densidad, | Concentracion | Concentraci
de Niquel, | suspensién; | g/cm?® de Hierro; | 6n de
(g/L) (Ppm) (Ppm) amoniaco;

(g/L)

M-1 50 80 1050 40 130

M-2 50 80 1100 40 140

M-3 50 80 1130 45 130

M-4 70 80 1050 50 140

M-5 60 80 1050 40 140

M-6 70 40 1100 40 130

M-7 80 40 1100 50 130

M-8 80 80 1050 40 130

M-9 90 80 1100 40 140

M-10 80 80 1130 40 140

La siguiente tabla recoge los resultados obtenidos a escala industrial de la
primera decena de operacién estable de la instalacion disefiada para reincorporar
al proceso productivo el licor enriquecido de niquel hacia los tanques de licor
producto de la planta de recuperacion de amoniaco.

Los resultados estan en el rango siguiente.

30



Licor enriquecido de Niquel a los Tanques de licor producto.

Contenido Niquel: 50-90 g/L

Densidad:1050-1130 g/L

Sdlidos en Suspension: 40- 80 ppm.

Contenido de Hierro: 40-50 ppm.

Contenido de Amoniaco: 130-140 g/L.

Tabla 3.3. Resultados analiticos de las pulpas con alto contenido de hierro

después de efectuar la lixiviacion en la primera decena de operacion.

Muestras Concentracion | Concentracion | Concentracion | Concentracion

de Hierro; (%) de Silicio; (%) | de Niquel; (%) | de Magnesio;
(%)
M-1 6,0 2,1 2,6 12,5
M-2 9,2 2,6 2,6 12,4
M-3 8,3 2,3 2,6 12,4
M-4 12,0 2,4 2,5 12,4
M-5 8,5 2,2 2,7 12,4
M-6 9,8 2,1 2,4 12,4
M-7 10,5 2,3 2,8 12,5
M-8 11,9 2,2 2,6 12,3
M-9 10,4 2,3 2,6 12,3
M-10 8,8 2,3 2,6 12,3

La tabla muestra los resultados obtenidos a escala industrial en la primera decena

de operacion de la instalacion disefiada después de efectuada la lixiviacion para

reincorporar al proceso la pulpa obtenia con alto contenido de hierro.
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Los rangos de los resultados obtenidos se muestran a continuacion:

Pulpa a trasladar hacia la planta de lixiviacion.

e Feen solido ---------------- 6,0-12 %
e Sien solido ---------------- 2,1-2,4 %
e Nien sélido --------------- 2,4-2.8 %
e Mg en solido -------------- 12,3-12,5%

3.3. Corridas a escala industrial en los tres meses de experimentacion
En el anexo 1 aparecen reflejados los principales resultados obtenidos durante los

tres primeros meses de operacion.

La figura muestra el comportamiento de la concentracién y cantidad de niquel

recuperado en el primer mes de operacion.
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Figura 3.3. Comportamiento de la concentracién de niquel y cantidad de niquel

recuperado en el primer mes de operacion.

En la figura se muestran los resultados obtenidos a escala industrial en el primer
mes de operacion de la instalacion, mostrando una proporcionalidad entre la
concentracion de niquel y la cantidad recuperada, en la primera decena se
obtienen resultados relativamente bajos de recuperacion de niquel, excepto el dia
10 donde se alcanza el valor de 959,36 kg. Para la segunda decena se alcanzan
los mejores resultados con valores entre 753,54 y 1119,26 kg respectivamente.
Para la tercera decena se observan valores estables entre 903,23 y 996,33 kg;

exceptuando los dias 26 y 27. En cuanto a la concentracion de niquel en la

32



primera decena de trabajo se encuentra bastante baja con valores entre 26,37 y
49,10, exceptuando los dias 6 y 10 donde se alcanzan resultados de 85,50 y
84,60 g/L. Para la segunda decena de trabajo se obtienen los mejores resultados
con valores entre 68,63 y 98,70 g/L. Para la tercera decena los resultados

oscilaron entre 50,00 y 87,86 g/L.

La figura 3.4 muestra el comportamiento de la concentraciébn de niquel y la

cantidad de niquel que se recupera en el segundo mes de operacion.
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Figura 3.4. Comportamiento de la concentracion de niquel y cantidad de niquel

recuperado en el segundo mes de operacion.

En la siguiente figura se pueden observar los resultados obtenidos a escala
industrial en el segundo mes de puesta en marcha de la instalacion,
observandose en la primera decena la mejor estabilidad en el proceso lograndose
valores de niquel recuperado entre 828,30 y 968,00 kg. Para la segunda decena
la cantidad de niquel que se recuperan se encuentran entre 590,15 y 959,75 kg y
para la tercera decena aunque la productividad fue buena, hay que sefalar que el

dia 22 se obtuvo la menor cantidad de recuperacién de niquel.

En cuanto a la concentracién de niquel en la primera decena se mantuvo bastante
estables con valores entre 77,4 y 88 ¢g/L; en la segunda decena una mayor
variacion en cuanto a la concentracion oscilando entre 53,65 y 87,25 g/L y para la
tercera la concentracion del elemento no fue estable al igual que en la segunda

con valores de 36,00 y 88,20 g/L respectivamente.
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Figura 3.5. Comportamiento de la concentracion de niquel y cantidad de niquel

recuperado en el tercer mes de operacion.

En la figura se muestran los resultados obtenidos a escala industrial en el tercer
mes de operacién de la instalacibn, como se puede apreciar no existe un
comportamiento estable en ninguna de las tres decenas de trabajo en cuanto al
niquel recuperado, para la primera decena se obtienen resultados que varian
entre 235,40 y 937,20 kg, en la segunda decena el comportamiento de la
recuperacion de niquel oscilaron entre 235,40 y 881,10 kg y en la tercera decena
se obtiene una recuperacion de niquel de 960,45 kg el dia 27. En cuanto a la
concentracion de niquel en la primera y tercera decena fueron bastante estables y
para la segunda influyen negativamente los dias 16 y 17 con bajos valores de
38,70y 21,40 g/L respectivamente.

En la figura 3.6 se muestra la cantidad de niquel recuperado en los tres meses de

operacion de la planta.
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Figura 3.6. Comportamiento de la cantidad de niquel recuperado en los tres

meses de operacion.

La figura representa una buena estabilidad operativa de la instalacion ya que los
valores de niquel recuperado se mantienen por encima de 20 000 kg en los tres

meses de prueba.

3.4. Resultado de la operacion
Las pruebas a escala industrial de los tres meses de operacién arrojaron los
siguientes resultados.

Se alimentaron 246 510 kg de arenillas.

e Se obtienen 938,92 m® de licor enriquecido, cuya concentracién de niquel
oscila entre 50 y 90 g/L.

e La pulpa obtenida durante la disolucion tiene un contenido de hierro, cuyo
valor oscila entre 6y 12 %.

e Se logra reincorporar al proceso en los tres meses de prueba un total de

69,22 t de niquel a los tanques de licor producto y a la planta de Lixiviacion.

3.4.1. Comparacion entre método anterior y nueva propuesta

El método anterior que se llevaba a cabo consistia en trasladar las arenillas que
se encontraba debajo de las torres de destilacion hacia el deposito de carbonato

gue se encontraba en el area de calcinacion en camiones, luego se envasaba en
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saco y se alimentaba dosificAndolo directamente al horno de calcinacion, esto
provocaba serias afectaciones al producto final por las impurezas que poseen

estas incrustaciones, alto contenido de hierro y de silicio entre otras.

El método actual consiste en el disefio de una instalacion para lixiviar estas
arenillas y reincorporarlas al proceso productivo sin introducir afectaciones al

producto final a pesar de las impurezas de las arenillas.

3.5. Valoracion econémica

Con los resultados obtenidos a escala de laboratorio se logra disefiar una
instalacion que se puso en operacidn a escala industrial, obteniéndose resultados
operativos que ayudaron con la situacion financiera de la empresa ya que por el
método anterior el producto final se afectaba y habia que reprocesar lotes
completos de niquel.

A continuacion les brindamos los resultados econdmicos.

La fabricacion de la instalacion representa un gasto de 3055,081 CUC.
e Por concepto de energia y combustible se ahorran 2797,75 CUC.

e Por concepto de utilizaciéon de la fuerza de trabajo y equipos se ahorran
387,35 CUP.

e Por concepto de disminucion de un 0,5 % de los costos de la planta de

recuperacion de amoniaco se ahorran 66661,02CUC.

Se cuenta ademas con aval econémico emitido por la Empresa René Ramos

Latour.

3.6. Impacto ambiental

La planta de niquel “René Ramos Latour’, durante mas de seis décadas de
explotacion ha ocasionado gran impacto sobre el medio ambiente. Desde su inicio
ha sido un alto consumidor de energia y reactivos, los cuales durante el proceso

generan gases Yy residuos sélidos que afectan directamente al habitat.

A escala industrial se vierten al medio una gran cantidad de residuales soélidos,
liguidos y gaseosos que afectan al medio ambiente y a la salud de las personas.
El carbonato de niquel es un compuesto que reacciona suavemente en contacto

con el aire. Clinicamente su toxicidad produce ataques de asma, bronquitis
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cronica y salpullidos. Su inhalacion puede causar cancer pulmonar (Kazantzis
1975).

Tal compuesto aumentan cada dia con el avance de la explotacion de los
yacimientos mineros. En la planta de Recuperacion de Amoniaco anteriormente
existia una gran acumulacion de incrustaciones de carbonato de niquel en forma
de arenillas, las que afeaban el entorno laboral y brindaba malas condiciones de

trabajo a los obreros que ahi operaban.

Con la instalacion propuesta se demuestra la posibilidad de proponer una via
eficaz y eficiente para el tratamiento de estas incrustaciones y la disminucion de
las mismas, se disminuye la contaminaciébn ambiental, ya se cuenta con un
sedimentador de forma cerrada, monitoreo constante en el elevador de cangilones
ya que la materia prima que se derrama se vuelve a reincorporar al mismo, el
sistema de bombeo y las lineas de alimentacion se encuentran en buen estado

técnico, sin salideros.

Culminada la operacién se para la planta y se deja en reposo por un tiempo de 8

horas y de esta forma no se vierte al medio contaminacion alguna.
Conclusiones del capitulo:

e Se pudo comprobar experimentalmente la solubilidad del carbonato de niquel
en una solucion amoniacal y se favorece con el incremento de la

concentracion de amoniaco y la temperatura.

e Se determina experimentalmente la relacién liquido-sélido mas factible para
garantizar una disolucion total (1/10 g/L), asi como un tiempo de agitacion de 3
horas.
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CONCLUSIONES

Se determina la recuperacion del niquel contenido en el licor mediante la
lixiviacion de las incrustaciones de carbonato de niquel arrojando los siguientes

valores:

e Mes 1: 23 860,87 kg;
e Mes 2: 23 105,83 kg;
e Mes 3: 22 259,60 kg.

La composicién quimica de las incrustaciones de carbonato de niquel son las
siguientes: Ni. 45 %; Fe. 1,0 %; Co. 0,7 %.

e Las caracteristicas del licor de la salida de los precondensadores de los

alambiques de licor es la siguiente:
e Concentracién de amoniaco: 180 g/L.
e Temperatura del licor: 80 °C.
El porciento de disolucién total de las incrustaciones de carbonato de niquel son:

e 82,9;92,9;94,9y 95,6 %.
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RECOMENDACIONES

e Aplicar la investigacion en la Empresa Comandante Ernesto Che Guevara por

contar con la misma tecnologia.
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ANEXOS

ANEXO 1. Corridas llevadas a cabo en la instalaciéon

Mes enero
Vol. Ni Recuperado
Corridas| Total |Vol. ATLP Masa. T.Agit. | Conc. (Ni) en licor
(m°) (m°) (kg) (min) (g/L) (kg)
1 12,50 9,00 495 185 26,37 237,33
2 14,74 11,30 1170 180 44,45 502,29
3 10,00 6,60 1125 180 37,80 249.48
4 14,74 11,34 1125 180 30,70 348,14
5 14,74 11,34 1170 120 49,10 556,79
6 10,00 6,60 1170 180 85,50 564,30
7 14,74 11,34 1485 180 47,30 536,38
8 14,74 11,34 1485 150 48,40 548,86
9 14,74 11,34 1485 180 39,10 443,39
10 14,74 11,34 2250 180 84,60 959,36
11 14,74 11,34 3825 180 70,10 794,93
12 14,74 11,34 3825 180 83,60 948,02
13 14,74 11,34 2025 180 68,63 778,26
14 14,74 11,34 3600 180 90,10 1021,73
15 14,74 11,34 3600 180 98,70 1119,26
16 14,74 11,34 4500 180 95,40 1081,84
17 14,74 11,34 3600 180 87,34 990,44




18 14,74 11,34 2925 180 77,14 874,77
19 14,74 11,34 2250 180 66,45 753,54
20 14,74 11,34 3150 180 82,60 936,68
21 14,74 11,34 3150 180 80,00 907,20
22 14,74 11,34 3150 180 87,43 991,46
23 14,74 11,34 3150 180 85,28 967,08
24 14,74 11,34 2700 180 79,65 903,23
25 14,74 11,34 3150 180 87,50 992,25
26 10,00 6,60 2250 120 50,00 330,00
27 14,74 11,34 2700 120 53,80 610,09
28 14,74 11,34 3150 180 87,86 996,33
29 14,74 11,34 3150 180 86,59 981,93
30 14,74 11,34 3150 180 85,68 971,61
31 14,74 11,34 3150 180 85,00 963,90
Total 300.92 79110 23860.87
Mes febrero
Vol. Ni Recuperado
Corridas| Total |Vol. ATLP Masa. T.Agit. | Conc. (Ni) en licor
(m°) (m°) (kg) (h) (g/L) (kg)
1 12,00 11,00 2250 3 78,18 866,80
2 12,00 11,00 2250 3 84,60 930,60
3 12,00 11,00 2250 3 78,20 860,20
4 12,00 11,00 2250 3 88,00 968,00
5 12,00 11,00 2250 3 75,90 834,90
6 12,00 11,00 2250 3 81,60 897,60
7 12,00 11,00 2250 3 77,4 851,40
8 12,00 11,00 2250 3 86,70 953,70




9 12,00 11,00 2250 3 75,30 828,30
10 12,00 11,00 2250 3 78,60 864,60
11 12,00 11,00 2250 3 84,1 925,10
12 12,00 11,00 2250 3 82,70 909,70
13 12,00 11,00 2250 3 73,77 811,47
14 12,00 11,00 2250 3 87,25 959,75
15 12,00 11,00 2250 3 53,65 590,15
16 12,00 11,00 2250 3 60,56 666,16
17 12,00 11,00 2250 3 60,09 660,99
18 12,00 11,00 3150 3 77,43 851,73
19 12,00 11,00 3150 3 57,50 632,50
20 12,00 11,00 3150 3 68,60 754,60
21 12,00 11,00 3150 3 71,20 783,20
22 12,00 11,00 3150 3 36,00 396,00
23 12,00 11,00 3150 3 80,20 882,20
24 12,00 11,00 3150 3 87,20 959,20
25 12,00 11,00 3150 3 68,58 754,38
26 12,00 11,00 3150 3 88,20 970,20
27 12,00 11,00 3150 3 81,20 893,20
28 12,00 11,00 3150 3 77,20 849,20
Total 308.00 72900 23105,83
Mes marzo
Vol. Ni Recuperado
Corridas| Total |Vol. ATLP|Masa. Arenilla | T.Agit. | Conc. (Ni) en licor
(m°) (m) (ka) (min) (9/L) (kg)
1 15,00 11,00 3150 3 38,70 425,70
2 15,00 11,00 3150 3 21,40 235,40




3 15,00 11,00 3150 69,80 767,80
4 15,00 11,00 3150 59,60 655,60
5 15,00 11,00 3150 74,20 816,20
6 15,00 11,00 3150 81,60 897,60
7 15,00 11,00 3150 77,40 851,40
8 15,00 11,00 3150 86,70 953,70
9 15,00 11,00 3150 75,60 831,60
10 15,00 11,00 3150 85,20 937,20
11 15,00 11,00 3150 65,20 717,20
12 15,00 11,00 3150 69,80 767,80
13 15,00 11,00 3150 80,10 881,10
14 15,00 11,00 3150 75,20 827,20
15 15,00 11,00 3150 70,60 776,60
16 15,00 11,00 3150 38,70 425,70
17 15,00 11,00 3150 21,40 235,40
18 15,00 11,00 3150 80,10 881,10
19 15,00 11,00 3150 75,20 827,20
20 15,00 11,00 3150 66,20 728,20
21 15,00 11,00 3150 48,30 531,30
22 15,00 11,00 3150 59,20 651,20
23 15,00 11,00 3150 66,20 728,20
24 15,00 11,00 3150 78,20 860,20
25 15,00 11,00 3150 70,00 770,00
26 15,00 11,00 3150 82,20 904,20
27 15,00 11,00 3150 78,20 860,20
28 15,00 11,00 3150 88,20 970,20
29 15,00 11,00 3150 69,60 765,60




30

15,00

11,00

3150

70,80

778,80

Total

330.00

94500

67,45

22259,60




