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DEL OXIDO DE COBALTO (111) HIDRATADO

Evaluation of the optimal hydrodynamical conditions
in the precipitation of hydrated cobalt oxide
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RESUMEN

Se evalUan cuatro impelentes en la precipitacion del
oxido de cabalto (I11) hidratado para determinar cudl
de ellos permite obtener un sélido con masdel 90 % en
formade cobalto (111). El impelente de pal etas abiertas
inclinadas arrojé los mejores resultados, a garantizar
un contacto més efectivo entre las fases, asi como la
mejor asimilacion de reactivo gaseoso. Se analizé en-
tonces, mediante un disefio de experimento factorial a
dos niveles, lainfluencia de la velocidad de agitacion
(200y 400 rpm) y € flujo deaire (200y 400 L/h) enla
precipitacion del éxido hidratado, utilizando este im-
pelente. Se obtuvo que para estas condiciones el mode-
lo estadistico que rige la precipitacion del cobalto en
formade Oxido de cobalto (I11) hidratado es el siguien-
te: Y =85,40+4,96Q + 0,44v .

PALABRAS CLAVE: Cobalto, 6xido, hidréxido, pre-
cipitacion.
ABSTRACT

In the precipitation of cobalt(l1) oxide hydrate four
impellentswere studied in order to determinewhich one
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ensure a solid of more the 90 per cent of cobalt(lll).
The best results were obtained whit the employment of
open inclined impellents, in which case is able to
guarantee the most effective contact during the phases,
aswell asthe maximum assimilation of gaseous reagent.
A test factorial model of two levels was carried out to
studying theinfluence of agitation speed (200 and 400 rpm)
and air flow (200 and 400 L/h). It was found the model
that govern the precipitation of cobalt (111) oxide hydrate
iS! Y =85,40+ 4,96Q + 0,44v.
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INTRODUCCION

En las plantas metalUrgicas de la regién minera de
M oa se obtienen sulfuros mixtos de niquel y cobalto
como producto final. Sin embargo, a partir de estos
sulfuros pueden lograrse, mediante ciertos tratamien-
tos quimicos, sales de ata pureza (Danguillecourt y
Fiffe, 1998). El sulfuro obtenido, empleando como
agente precipitante el hidrégenosulfuro de amonio
(Brown, 1967; Levespiel, 1985; Otero, 1992), pue-
de ser disuelto (Chang y Rodriguez, 1998) y €l licor
resultante, previadiminacion delosdiferentesdementos
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interferentes (Pupo, 1994; Hernandez, 1997), ser
empleado para la obtencion de compuestos de ni-
guel y de cobalto mucho més puros.

Laaplicacion a licor de algunos tratamientos ha
permitido disminuir, hastael orden delastrazas, ele-
mentos interferentes como €l hierro, el zincy el co-
bre, aunque no el manganeso (11). Paraeliminar éste
deben empl earse técni cas de oxi daci On-preci pitacion
(Hernandez, 1997; Danguillecourt et al., 1998) con
fuertes agentes oxidantes, capaces de transformar €l
manganeso (I1) en éxido de manganeso (1V).

En laliteratura (Gonzal o, 1992; Danguillecourt y
Fiffe, 1998; Danguillecourt et al., 1998; Danguille-
court, 2001) se reporta que el manganeso (11) puede
ser eliminado de las soluciones quelo contienen, uti-
lizando el 6xido de cobalto (I11) hidratado. El éxido
de cobalto (111) hidratado resulta el agente oxidante
idéneo (Gonzalo, 1992) no sdlo por el hecho de €li-
minar el manganeso de las soluciones en forma de
6xido de manganeso (1), sino porque ala vez enri-
quece de cobalto las soluciones.

Se conoce que en los procesos de oxidaciony pre-
cipitacién de soluciones con reactivos gaseosos, las
condiciones hidrodinamicas gjercen gran influencia
en la eficiencia de las reacciones quimicas. Estain-
vestigacion estuvo dirigida, fundamentalmente, ade-
terminar el tipo deimpel ente que aseguralas mejores
condiciones hidrodinamicas en la precipitacion del
Oxido de cobalto (111) hidratado.

MATERIALES Y METODOS

Licor industrial

Se empled un licor de sulfato de cobalto (I1) obteni-
do apartir del proceso de disolucion de los sulfuros,
luego de someterlo a un proceso de purificacion y
extraccién con solvente organico (Hernandez, 1997;
Capotesy Fiffe, 1998). La composicion quimica de
este licor aparece en latabla 1.

Equipos

* Bafio termostatado (OBORPEB).

* |mpel entes mecanicos de tipo 1135 VEB DDR.
* Compresor de dos pistonestipo w. RDG

* Conductimetro. Hidromat LM 302. GDR.

* Watimetro.

Instalacion experimental

Para la realizacion de las pruebas se utilizé una
instalacion (Fig. 1) disefiaday construida en el labo-
ratorio, que esta conformada por tres sistemas fun-
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damentales de operacién (Viera, 1991; Dominguez y
otros, 1993). El oxido de cobalto (111) hidratado se
obtuvo a partir de la reaccion siguiente:

4 CoSO, (ac) + 8KOH (ac) + O, (g9) + H,O =

= 4Co(OH), (s) + 4 K_SO, (ac)

Condiciones de trabajo

Velocidad de agitacién: 200 rpm
Flujo de aire (Q): 200 L/min
Tiempo dereaccion (t): 2h
Temperatura de trabgjo: 65 °C.

Metodologia de trabajo

Sevierten en € reactor 73 ml de sulfato de cobalto (1)
(licor industrial), se afiade agua destilada hasta com-
pletar 2 L de disolucidn. Se coloca el reactor dentro
del termostato y se introducen €l electrodo y el im-
pelente. Se calienta hasta 65 °C, se afiade la canti-
dad estequiométrica de KOH y se hace circular €
aire durantes 2h, con agitacion mecanica. Posterior-
mente, se sedimenta la solucion, se decanta, sefiltra
el sdlido precipitado y se seca en unaestufaa 80 °C;
unavez enfriado, se pesan las muestras.

Intensidad de la agitacion

Paradeterminar laintensidad de agitacion se emplea
ron 4 impelentes: de paletas abiertas inclinadas, de
paletas cerradas inclinadas, de paletas planas y de
ancla(Dominguez y otros, 1993; Pelegrin, 2000), por
ser los que mejor se adecuan alos requerimientos de
lainstalacion.

El calculo delafrecuenciaderotacion minimapara
formar la pulpa se realiza a partir de la ecuacion del
Criterio de Reynolds modificado (Kasatkin, 1985) y
siguiendo |a metodol ogia propuesta por Dominguez
(Dominguez y otros, 1993). Las formulas utilizadas
fueron las siguientes:

L R’ nD;
Mo
donde
D, — Diametro del agitador, mm
n - NUmero de revoluciones del agitador, rpm
Re — Criterio de Reynolds para la agitacion
U, - Viscosidad dinamica de la pulpa, Pas
p, - Densidad de la pulpa, kg/m®

P Vp
msol
psol = V



donde;
V_- volumen de la pulpa.
m_- masa de la pulpa.
3 u=u (1+2,5¢) para9<0,1
H,=M, (1+4,50) para ¢>0,1
donde;
H,- Viscosidad dinamica de la pulpa, Pas.
My, -Viscosidad dinamica de la solucion, Pas.
¢ - Fraccion volumétricadelafase shlidaen lapulpa

h_ msoIpP =X Pp
mPpsol psol

4' VP

donde
V- Volumen de lafase solida, m®.
Para determinar Re se puede emplear la ecuacion
empirica siguiente;
_gd® Y
=%
c P
donde Ar es €l criterio de Arquimedes:

5 Ar

d D
- Re=C,Ar(—")3(—)"
6 1 (d)(d)

El nimero de revoluciones n puede determinarse
apartir de la ecuacion:

2
Re = nd’p

d D
7- = ClAr(FP)O'S (E)k (V)

3
g

donde Ar =~
P

C
Ap- ladiferencia de densidades de las fases
p.- ladensidad de lafase continua
V.- laviscosidad cinemética de la fase continua
d - didmetro de la particula
D/d - larelacion entre € diametro del aparato y €l
agitador.

Los valores de los coeficientes C, y el exponente
dependen déel tipo de agitador y se tomaron a partir
de los reportados en la literatura (Kasatkin, 1985).

La ecuacion (7) es aplicable para los siguientes
valores de las variables:

Re,=5.10*- 1.3.10°

Ar=24.10* 4.1.10¢

Ap

* 7 ese criterio deArquimedes:

d P
—=2.33.10*- 1,2.10?
d
Enlatabla?2 se presentan |os datos necesarios para
realizar e célculo de la frecuencia minima de rota-
cion.
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Intensidad de mezclado

Para determinar la intensidad del mezclado con los
distintos tipos de impel entes se utilizo lametodologia
reportada en la literatura (Dominguez y otros, 1993;
Pelegrin, 2000), en la cual se aplica el método estimu-
lo- respuesta.

Se utilizd una solucion de sulfato de niquel de
concentracion 60 g/L. La respuesta se detectd por
medio de la conductividad de la solucién contenida
dentro del reactor. Se estudio la variacion de la con-
centracion (conductividad) de la solucion bajo la
accion delosdidtintostiposdeimpeentesalave ocidad
de agitacion de 200 rpm y flujo de aire de 200 L/min,
y alatemperatura de 60-70 °C.

Determinacion de la capacidad de asimilacion del
reactivo gaseoso

Teniendo en cuenta que en la precipitacion del hi-
dréxido de cobalto (111) intervienen reactivos gaseosos
(aire), losimpelentesy el distribuidor de aire deben
garantizar la absorcion del reactivo gaseoso por €l
solido dentro de la solucion, por lo que es necesario
realizar laevaluacion delacapacidad de asimilacion
del reactivo gaseoso mediante la determinacion del
nimero de sulfito (Pelegrin, 2000).

Se preparan 2 litros de solucion de sulfito de sodio
con una concentracion de 0,25 mol/L. Para cada corri-
da se utilizan 15 ml de la solucién, con un flujo de
aire continuo y laintensidad de agitacion establecida.
Con una pipeta graduada se toman, cada 20 minutos,
2 ml delasolucion y se determina la concentracion
desulfito de sodio; 10s experimentos concluyen cuan-
do la concentracion de sulfito de sodio se mantiene
constante en el tiempo.

El nimero de sulfito se calculautilizando laférmula
siguiente:

0.21(t, —t,) mol/L.hr.atm

donde:

Ks- nimero de sulfito.

(C,-C)-diferencia de las concentraciones en €l tra-
mo de la recta sel eccionado, mol/L.

(t,-t))- diferenciade los tiempos correspondientes al
tramo de la recta seleccionado, min.

0,21 - presion parcia de oxigeno en €l aire, atm.

Potencia consumida por los impelentes

El calculo de la potencia consumida generalmente
se realiza a partir del criterio de Euler o criterio de
potencia consumida K, en el cua se recurre a los
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gréficosen funcion del criterio de Reynoldsparadis-
tintos tipos de impelentes a fin de determinar el va-
lor del criterio de potencia (Kasatkin, 1985). Al no
encontrar similitud entre los impelentes reportados
y los estudiados, no se calcul 6 la potencia consumi-
daapartir del criterio de Euler o criterio de potencia
consumida K. En este caso se empled el método
experimental, que consiste en la medicion de la po-
tencia consumida por 1os impelentes mediante un
wattimetro.

RESULTADOS Y DISCUSION

Evaluacion del impelente

Los célculos realizados permitieron conocer que la
frecuencia de rotacién que debe emplearse para €
andissdelosimpdentesno puede ser inferior a120 rpm.
Lafigura2 muestralavariacion de la conductividad
de la disolucién, aplicando el método estimulo-res-
puesta. En ella se aprecia que los impelentes de me-
jores resultados fueron los de paletas planas
inclinadas y paletas cerradas inclinadas, en los cua-
les se logra en los primeros 15 segundos mantener
préacticamente constante la conductividad. En el im-
pelente de paletas planas, la variacion es significati-
va hasta los 150 segundos, para luego mantenerse
casi constante; por ultimo, el impelente tipo ancla,
muestra una variacion muy ligera. De este andlisis
se concluye que en las condiciones experimentales,
losimpel entes que garantizan un mejor mezclado son
el de paletas abiertasinclinadasy el de paletas cerra-
das inclinadas.

En la figura 3 se muestra la variacion de la con-
centracion de sulfito de sodio para los distintos
impelentes. Se observa que transcurridos 160-180
minutos todo el sulfito de sodio se transforma hasta
sulfato. El mayor grado de asimilacion del reactivo
gaseoso se logra cuando se emplea el impelente de
paletas abiertasinclinadas y €l de paletas planas (ta
bla3).

Teniendo en cuenta que en nuestro sistema se
mantiene un régimen turbulento, la potencia de los
diferentes impelentes préacticamente se mantiene
constante (tabla 4). De lo anterior se infiere que los
impelentes que mas energia consumen son el de pa-
letas planasy €l de ancla.

El estudio paralaseleccién del agitado arroj6 que
el impelente de paletas abiertas inclinadas es el que
garantizalas mejores condiciones hidrodinamicasen
la precipitacion del éxido de cobalto (111) hidratado.
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Disefio de experimento factorial a 2 niveles

Unavez seleccionado € impelente que garantizalas
mejores condiciones hidrodindmicas pararealizar la
precipitacion del 6xido de cobalto (111) hidratado, se
realizo un disefio de experimento factorial a2 nive-
les paraanalizar lainfluenciade lavelocidad de agi-
taciény € flujo deaireenlaprecipitacion del cobalto
en forma de hidréxido u 6xido hidratado. Los valo-
res méximo y minimo de la velocidad de agitacion
se tomaron en cuenta a partir de los resultados ante-
riores, para el flujo de aire se escogieron dos valo-
res, los cuales se midieron experimental mente.

L osdatos de disefio de experimento factorial ados
niveles se representan a continuacion;

# de experimento = 3*2"= 12 donde n =2.
donde:

v- eslavelocidad de agitacion en rpm.

Q- flujodeaireen L/min.
400 (+) 400 (+)

oo <

200 (-) 200 (-)

Se toma el porcentaje de Co (I11) en el sdlido ob-
tenido como variable respuesta para la realizacién
deloscdlculoscorrespondientesal disefio experimen-
tal. En latabla 5 se presentan los resultados experi-
mentales. Laecuacionderegresion apartir del disefio
de experimento factorial a 2 niveles fue:
Y =85,40+ 4,96Q + 0,44v . Los resultados del
andlisisde varianza del modelo logrado se presentan
en latabla 6.

La ecuacion de regresion lineal obtenida eviden-
cia que la variable que mayor influencia tiene en el
porcentaje de cobalto es € flujo de aire, pues aun-
que la velocidad de agitacion influye positivamente
lo hace en menor medida. La comparaciéon delas F
calculadasy tabuladas arroj6 que no existen diferen-
ciassignificativas entre el modelo propuestoy € com-
portamiento real correspondiente a la precipitacion
del 6xido de cobalto (111) hidratado.

CONCLUSIONES

1. El impelente que garantiza las mejores condicio-
nes hidrodinamicas en la precipitacion del 6xido
de cobalto (111) hidratado es el de paletas abiertas
inclinadas.

2. El model o estadistico que rige la precipitacion del
cobalto en forma de éxido de cobalto (I11) hidra-
tado, en las condiciones estudiadas de velocidad



de agitacion y flujo de aire, es el siguiente:
Y =85,40+ 4,96Q + 0,44v

3. De las variables analizadas es € flujo de aire la
gue mayor influencia ejerce sobre el aumento del
contenido de cobalto (111) en € sdlido.
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TABLA 1. COM POSICION QUIMICA DEL LICOR

Elementos Ni Co Fe Cu Mn
r (glL) 0,132 97,35 0,224 0,003 0,213
TABLA 2.VALORESDE LOS COEFICIENTES
PARA DIFERENTES TIPOS DE IM PELENTES

Tipos DA Cc1 k
De tubia oo cernada 154,0 4,7 1,0
De hélre 15-5,0 66 1,0
De paktas 133-15 148 0,0
TABLA 3. VALORES DEL NUM ERO DE SULFITO
(*T =180 MIN.)
No. Tipo de impelentes C1 mol/L C2mollL | Ksmol/L.hrs.am
Impelentes de paletas
1 abiertas inclinadas 0,362 0,025 0,535
Impelentes de paletas
2 cerradas inclinadas 0,362 0,040 0,511
3 |Impelentesdepaetas | ) 45, 0,029 0,528
planas
4 Impelentes de ancla 0,362 0,031 0,525
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TABLA 4. VALORES DE LA POTENCIA CONSUM IDA

Tipos de impelentes Pa (W) 200 rpm
Impelentes de paletas abiertas inclinadas 50
Impelentes de paletas cerradas

. 50
inclinadas

Impelentes de paletas planas 55
Impelentes de ancla 55

TABLA 5.RESULTADOS EXPERIM ENTALES
DELDISENO FACTORIAL

#deExp| X, Q) | X, &) % Co % CoMedD
1 + + 88,55 88,75 88,80 88,70
2 + - 80,70 8042 80,62 80,58
3 - + 84,82 84,83 84 A5 84,87
4 - - 74 36 75,62 83,50 77 A8
5 + + 97,75 9725 97,50 97,50
6 + - 9225 92,05 92,18 92,16
7 - + 70,10 7021 70,14 70,15
8 - - 86,50 86,02 85,63 86,05
9 + + 87,99 88,23 89,19 8847
10 + - 93,98 94 52 95,63 94,71
11 - + 80,02 80,16 80,00 80,06
12 - - 84,17 84,20 83,90 84,03

TABLA 6.RESULTADO DEL ANALISIS DE VAR IAN ZA
PARA ELM ODELO PROPUESTO
Suma de cuadrados ST) 641,9
M odeb ajisado SF) 331,84
Enor GE) 310,06
Cuadrados medis 165,92
Cuadrados medbs 34 45
F Catubkda 481
F Tabubkda (0,05,2,9) 4,26
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Conductividad (mS)
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Figura 1. Instalacion experimental empleada paralaobtencion del 6xido
de cobalto (I11) hidratado.
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Figura 2. Variacion de la conductividad contra el tiempo para los distintos impelentes en estudio.

71



Mineria y Geologia, Nos. 3-4, 2004

0.40
0.35
0.30 4

0.25 4

Concentracién (mol/L)

0.20 -

0.15 4

0.10 -

0.05 -

0.00 T T T T T T T T )
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Tiempo (min.)

—l—- Paletas abiertas inclinadas —&— Paletas cerradas inclinadas
—4&— Paletas planas. —8— Arcla.

Figura 3. Variacion de laconcentracién de sulfito de sodio con respecto al tiempo paralos impel entes estudiados.
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