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RESUMEN: La separacién de! cobalto de
la solucién de lavado de salida, de una
instalacién piloto de extracciéon por solven-
tes que es rica en cobalto y posee bajos
niveles de impurezas, se investiga a escala
de miniplanta con la utilizacién del
extrayente fosfinico CYANEX 272, asi como
la obtencién del nitrato de cobalto a partir
del licor ‘producto de la instalacién con el
objetivo de determinar las condiciones
éptimas requeridas para la formacién de la
sal.

La sal obtenida tiene una pureza de 97,95 %
debido a la presencia de manganeso y
magnesio, el resto de los elementos
presentes se en%uentran por debajo de los
valores especificados para las sales
reactivas. Se muestran los esquemas
utilizados para la separacion de cobalto y
precipitacién de la sal, asi como los graficos
ilustrativos de la variacién del contenido de
la sal en funcién de la densidad de cristali-
zacién, influencia de la densidad de
formacién de la sal sobre la pureza y un
grafico comparativo del contenido de las
impurezas en la sal obtenida y en la
comercializada internacionalmente.

ABSTRACT: The cobalt separation of the
outled scrubbing solution rich in Co and with
low level of impurities of a Solvent
Extraction Pilot Plant is carried out at a
miniplant scale using Phosphinic Extractant
CYANEX 272, as well as Co nitrate
obtention from a product liquor of the facility
with the objective of determining the
optimun parameters of salt formation.

Cobalt Nitrate Crystal obtained has a purity
of 97,95 %, due to manganese and
magnesium presence, other elements as Ni,
Fe, Cu, Zn and Ca are under the specified
values for the cobalt nitrate reagent sait. In
this paper are shown the cobalt removal and
the salt precipitation flowsheet as well as
illustrative graphics of the salt content
variation according to crystallization density
influence on the salt purity and a N
comparative chart of the impurities salt
content of this salt and the International
commercial one.

INTRODUCCION

La mayoria de los métodos de recuperacién de cobalto son basados en
procedimientos hidrometaltrgicos. Procesos como el de Outokumpu Oy,
Amax Port Nickel Refinery, Sherritt Gordon, Gecamines, Nippon Mining y
Sumitomo realizan la lixiviacion a presion o atmosférica de concentrados o
matas hasta la obtencién de soluciones que contienen cobalto, la separacién
del cobalto de otros iones metalicos presentes en la solucién por métodos
quimicos o extraccion por solventes, y finaimente el logro de poivos o cétodos
de cobaito como producto. Las dos Ultimas compafias procesan
especificamente sulfuros mixtos de Ni-Co provenientes de las plantas de pro-
cesamiento de lateritas con proceso CARON de Nonoc en Filipinas y
Queensland Nickel en Australia respectivamente.

Dos industrias cubanas productoras de 6xido de niquel a partir de las
lateritas, localizadas en la zona oriental del pais, al nordeste de la provincia
de Holguin, obtienen como subproducto sulfuro mixto de Ni-Co con una com-
posicion quimica en % de:

Ni Co Fe Cu Mg Mn Zn
15,2 5,83 10,6 2,97 0,88 0,2 0,02

Este sulfuro obtenido en el proceso de lixiviacion carbonato-amoniacal
de la laterita es disuelto a temperatura de 90 - 120 °C, presiébn de airede 1 a
5 atmésferas, durante 8 horas. Al licor obtenido se le separan el Fe, Cu y
parte del Zn, por lo que queda con una composicién quimica en g/L de:

Ni Co Fe Cu Mg Mn Zn
4532 11,37 0,001 0,008 0,883 0,02 0,015

El licor purificado es procesado en una instalaciéon de extraccion por
solventes, donde el niquel permanece en el licor refinado y el cobalto pasa al
extracto, que es lavado con una solucién de sulfato de cobalto, preparada a
partir de la solucién producto de la instalacién, con el objetivo de eliminar las
impurezas coextraidas junto al cobalto. La solucion de salida de las etapas
de lavado se recircula a la cabeza del proceso para recuperar el cobalto y el
niquel. Esta se empled para la obtencién del nitrato de cobatto, incentivados
por la necesidad de procesar los sulfuros e incrementar la variedad de pro-
ductos de niquel y cobalto en la Industria Cubana del Niquel con la aplicacion
de una tecnologia atractiva como la extraccion por solventes, con la que la
separacion Co-Ni de soluciones sulfato dej6 de ser un problema clasico, gra-
cias al rapido desarrolio de la sintesis de solventes que ha evolucionado en
breve tiempo desde el fosférico (D2EHPA), fosfénico (PC 88A), hasta el
fosfinico (CYANEX 272) con mayor selectividad por el cobalto y factores de
separacién Co/Ni de 14, 280, 7 000 respectivamente.

El nitrato de cobalto (Co(NO,), * 6H,0) con peso molecular 290,9 don-
de el 20,26 % es cobalto, es de color rojo vino y se usa en la industria quimi-
ca, en la fabricacién de ceramica, como suplemento alimenticio, como pig-
mento, en reacciones cataliticas, en baterias; es ademas una importante fuente
de cobalto de alta pureza para la industria electrénica e industrias relaciona-
das con esta. [1,5]
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Comuinmente la obtencion de nitrato de cobalto se
realiza por disolucién y concentracién de soluciones de
carbonato u 6xido de cobalto en acido nitrico (Donaldson
et. al., 1993). En este caso se realiza la extraccién por
solvente del cobalto de la solucién de sulfatos y luego su
reextraccién con acido nitrico donde la concentracién del
acido y la relacién de fases varian en correspondencia
con la concentracion que se desee obtener en el licor de
nitrato de cobalto producto, para estudiar las condiciones
mas apropiadas de precipitacion de la sal de cobalto
mediante evaporacién y cristalizacion.

Equipamento y condiciones

La miniplanta de extraccion por solventes esta for-
mada por diez mezcladores-sedimentadores de acrilico
transparente, donde el volumen efectivo del mezclador
es 2 791 cm®y del sedimentador 9 448 cm?.

La fase acuosa utilizada fue la solucién de salida
de las etapas de lavado del extracto en el circuito de ob-
tencién de sulfato-de cobalto mediante extraccion por
solventes, con una composicién quimica en g/L de:

Co Ni Fe Cu Zn Ca Mg Mn
943 0,15 0,0002 0,015 0,041 0,148 0,97 0,462

La fase organica fue CYANEX 272 al 20 % en
turbocombustible. Los ajustes de pH se efectuaron con
hidréxido de amonio (NH,OH) y para la reextraccién se
utilizaron los acidos sulfarico (H,SO,) y nitrico(HNO,).

Procedimiento experimental

El mezclado de las fases se realiza con un agita-
dor mecanico con control de Jas revoluciones e indicador
digital de estas; las fases son suministradas a los mezcla-
dores con bombas peristalticas, los flujos se miden con
rotametros y se controlan mediante valvulas manuales.

La composicion quimica promedio de las fases
durante la corrida se muestra en la Tabla 1 codificadas
en la Extraccién como: Solucién Inicial (Sl), Refinado
(RF), Extracto (FOE), en el Lavado como: Solucién Ini-
cial de Lavado (SIL), encargada de reducir al minimo el
niquel coextraido en la etapa de extraccién, Solucién de
Lavado de Salida (SLS), en la Reextraccién como: Fase
Organica Lavada (FOL), Solucién Producto | (SPI), y en
la Reextraccion del Co Producto como: Fase Organica
Parcialmente Descargada (FOIl), y Solucién Producto
(SP2).

TABLA 1. Resultados analiticos promedios de las corridas de extraccién por solventes

Composicién quimica (g/L)
Muestras Co Ni Fe Cu Ca Mg Mn pH CoMi

FOE 8,26 0,002 0,011 0,008 0,018 0,013 0,147 0,191 4130
RF 0,012 0,096 0,000 2 0,000 0,000 4 0,025 0,038 0,000 7,08 0,125
Si 9,32 0,160 0,000 2 0,007 0,027 0,180 1,38 0,344 6,31 58
SLS ¢ 6,02 0,093 0,000 4 00005 | 0,0003 0,388 3,78 0,045 4,56 65
SP2 60,70 0,002 0,000 7 0,012 0,000 7 0,011 0,081 0,888 3,34 | 30350
SiL 12,45 0,012 0,000 2 0,003 0,000 3 0,041 0,931 0,134 2,99 1038
FOL 8,92 0,001 0,007 0,007 0,015 0,016 0,168 0,168 8 920
FOll 0,273 0,001 0,011 0,002 0,004 0,009 0,002 0,027 273
FoOI 7,47 0,001 0,006 0,007 0,016 0,008 0,010 .| 0,185 7 470
SPI 14,92 0,008 0,000 4 0,001 0,000 4 0,029 0,809 0,109 4,18 1 865

El cobalto es recuperado de la fase acuosa alimen-
tada en tres etapas de extraccion, el extracto obtenido se
lava en dos etapas con una solucién de sulfato de cobal-
to que se genera en el propio circuito y se reextrae poste-
riormente con acido nitrico en 3 etapas.

Los efluentes de cada etapa se muestrean una vez
estabilizado el para evaluar integramente el proceso de
extraccién (Tablas 1y 2).

Durante la-corrida para la obtencién de la solucién
de nitrato de cobalto se procesaron 226 L de solucién
inicial con un contenido de 2,04 kg de cobalto que fueron
procesados durante 45 horas con un flujo de 370 mL/min
produciéndose 30 L de Co(NO,), con un contenido de
cobalto de 1,56 kg (Tabla 3).

La relacién Co/Ni en la solucién inicial alimentada
a la etapa de extraccién fue de 58,25 como promedio,
aumentando en el producto hasta 30 350 para un incre-
mento en esta relacion de 521 veces, indicando el grado
de separacién Co/Ni en el proceso.
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FIGURA 1. Diagrama de flujo del proceso de extraccién por solven-
tes del cobalto.
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TABLA 2. indices cuantitativos y cualitativos del proceso de extraccién por solventes

Elementos Co NI Fe Cu n Ca Mg Mn
Coeficiente distribucién 743,3 0,010 | 350 700 375 0,64 4,421 116 800
Factor separacién Co/metal 1 7136 21,24 1,062 19,82 1 161 168,1 0,044
Por ciento de extraccion 99,85 0,921 96,89 99,84 97,10 36,36 79,79 99,99
Otros indices ' \
Pu
de eficlencia reza (%) Pérdidas (%) Recuperacién (%) % Col. % Coll % Ni
RF sP2 Ni Co Ni Co Reext. | Reext. | Lavado
55,94 98,39 3,125 0,364 96,88 99,64 16,25 98,94 05
TABLA 3. Reporte metaliirgico de la corrida Los licores de nitrato de cobalto obtenidos de esta
Parémetros Total corrida tienen una composicién quimica compésito en g/L
Volumen licor inicial (L) 226,00 de:
Concentracién Co (g/L) 9,43 Co Ni Fe Cu Zn Ca Mg Mn
Contenido Co (kg) 2,04 59,68 0,002 0,0003 0,002 0,0007 0,018 0,1 0,783
S 370 y densidad de 1,14 g/cm®.
FO 5 ;
Flujos 330 En una columna a carbén activado se eliminaron
(mLmin) SLI 0,034 los restos de fase organica arrastrada por el licor, luego
3 SPI 0,034 se evaporo hasta diferentes densidades desde 1,5 g/cm?®
SP2 0,030 hasta 1,73 g/cm?® (Figura 2).
Tiempo de operacion (h) 45
Volumen producido CoNO, (L) 30 1 LICOR DE Co(NOg),
Co 52,25
Ni 0,002 FILTRACION DE PULIDO
Fe 0,000 3
Composicién Ca o >
quimica 018 '
(o) Zn 0,000 7 EVAPORACION
Cu 0,002
M 0,100
Mg SOLUCION *
n 0,888 MADRE CRISTALIZACION
Contenido Cobalto (kg) 1,567
La superioridad del cobalto y lo infimo del conteni- -
do dg niquel en el producto, comparado con la solucion FILTRACION
de alimentacion, es posible debido a la baja distribucién NIT
dgl qlqugl en la fase organica, siendo el coeficiente de DE cgg\cl)_To
distribucién del cobalto 74 330 veces superior al de ni- (SAL)
quely el factor de separacién (FS) Co/Ni 71 360 que indi-
ca una buena separacién. El manganeso, por el contra- ENVASE

rio, conun FS < 1 (0,044) no se separa, es extraido junto
al cobalto por lo que la extraccion de Co es de 99,85 %y
la de Mn 99,99 % . .

La recuperacion en el proceso para una extraccién
promedio de 99 % del cobalto presente en la solucién
inicial es de 99,64 %, y la pureza de la solucién de nitrato
de cobalto producto es 98,39 % como promedio.

FIGURA 2. Esquema de obtencion de la sal de cobalto.

El licor evaporado hasta la densidad estudiada se
vierte en un cristalizador donde con agitacién mecanica y
agua de enfriamiento se logra la formacién de los crista-
les, luego se filtra para la separacién de los cristales de la
solucién madre que se recircula al evaporador (Tabla 4).
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96,6 1 CONCLUSIONES
96,4 |
96,2 * A partir de la densidad de 1,6 g/cm?comienzan a pre-
% y y y " T cipitar junto al cobalto otros elementos que constitu-
/em e . .
@ * El esquema utilizado permite la obtencién de una sal ISMM Las Coloradas s/n CP: 383 329 Moa, Holguin, Cub
; ; ; con 98 % de pureza que puede ser utilizada con fines : ’ guin, Cuba
FIGURA 4. Influencia de la densidad de formacion de la sal sobre la 98 Pt que p Tel.: 6 4476  Fax: (53) (24) 6-2290
. ceramicos u otros. E-mail: ACARBALLO @ |
. * Si se desea elevar la pureza hasta el grado reactivo . @ SMM.ISPJAM.cu
Los cristales que se obtienen para valores de den- deben ser eliminadas, previo al proceso de extraccién
sidad de 1,6 g/cm? tienen una pureza de 97,95 %y com- por solventes, las impurezas de manganeso y magnesio
posicién quimica muy cercana a la especificada para el para evitar su extraccion y su posterior presencia en la
nitrato de cobalto en el catalogo de reactivos de la sal.
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