Los experimentos demostraron que las condiciones - Altura estética de la capa (Hest) —- 100 mm

Optimas para la absorcién de gases residuales en la indus- - Velocidad del gas (Wg) ——————5m/s
tria, utilizando bandejas de distribucién y sostén con una - Densidad de refiujo (L) —— ——- 30 m*/mZh
superficie libre igual al 30 % y cuerpos de contacto cénico-
alados, son las siguientes:
CONCLUSIONES

El estudio y la determinacién de las caracteristicas Los pardmetros Optimos de trabajo para la purificacion
hidrodindmicas y de transferencia de masa de los cuerpos de gases residuales con concentraciones de NH de 0,1a0,56
de contacto en instalaciones experimentales, desempeiia %, utilizando cuerpos de contacto cénicos alados son:
un papel fundamental en la intensificacion de procesos que - Altura estética de la capa (Hest) —- 100 mm
transcurren en torres de absorcion. - Velocidad del gas (Wg) ————— 5m/s

: - Densidad de reflujo (L) ———— — - 30 m¥m2.h
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RESUMEN: E! trabajo tiene como objstivo estudiar el comportamiento del carbonato bésico de niquel durante su disolucién
en medio sulfato amoniacal, y la posterior oxidacion de los compuestos no saturados de azufre presentes en la soluci6én obtenida

El estudio realizado demuestra, que en el proceso de disolucion se extrae el 90-95 % del niquel y el 90-93 % del cobalto presentes
en el carbonato bésico de niquel, Este es un proceso donde ocurre una purificacion parcial de ia solucién obtenida en cuanto a

iguaimente se demuestra que en el proceso de oxidacién de los iones tiosulfatos presentes en la solucién, la presion de oxigeno
es el parAmetro fundamental en cuanto a la duracién del proceso.

ABSTRACT: The main objective of the work consists in the study of behaviour characteristics of basic carbonate of nickel during
its disolution in the ammonium sulphate medium, and the post oxidation of the unsaturated compounds of sulphur present in the

The study shows that, in the process of disolution, 90 to 95 % of nickel is extracted, and extracted also is the 90 to 93 % of cobalt
This is a process in which occcures a parcial purification of the solution obtained of the metallic compounds that accompany the

carbonate. Equally it is shown that in the oxidation process of the ions of thiosulphates present in the solution, the oxygen pressure
is the fundamental parameter with respect to the duration of the process.

RESUMEN

El trabajo tiene como objetivo estudiar el compor-
tamiento del carbonato béasico de niquel durante su di-
solucién en medio suifato amoniacal, y la posterior oxi-
dacién de los compuestos no saturados de azufre pre-
sentes an la solucién obtenida después de la disolucién.

El estudio realizado demuestra, que en el proceso de
disolucion se extrae el 90-95 % del niquel y el 90-93 % del

cobalto presentes en el carbonato basico de niquel. Este
es un proceso donde ocurre una purificacién parcial de la
solucién obtenida en cuanto a los componentes metélicos
que acompanan al carbonato. Iguaimente se demusstra
que en el proceso de oxidacion de los iones tiosulfatos
presentes en la solucidn, 1a presion de oxigeno es el para-
metro fundamental en cuanto a la duracién del proceso.

INTRODUCCION

Las plantas de niquel cubanas que utilizan la tecnologla
carbonato-amoniacal para el procesamiento de los minerales
oxidados obtienen carbonato basico de niquel como produc-
to intermedio. La tecnologlfa carbonato-amoniacal tiene la
particularidad de no separar el cobalto contenido en el licor,
el cual precipita en forma de carbonato bdsico durante la
destilacién del mismo. Esta tecnologia tiene el inconveniente
que deja de procesar minerales con alto contenido de cobalto,
ya que de procesarse 8stos se obtendria un producto final
fuera de las normas comerciales. Para poder procesar e8stos
minerales con alto contenido de cobalto, previo a la obtencion
del carbonato basico de niqusl, se hace necesaria la separa-
cién del cobatto, la cual puede ser posible por uno de estos
procesos: :

- Precipitacién de sulfuros mixtos de niquel y cobalo
utilizando agentes sulfurantes como precipitadores.

- Separacion del niquel del cobalto mediante la extraccion
por solventes.

- Precipitacion de polvo metalico de niquel con hidrégeno
en autoclave a partir de la disolucién del carbonato
béasico de niquel y posterior separacion del cobalto en
forma de sulfuros mixtos de niquel y cobatto.

El proceso consta de las siguientes etapas:

1. Extraccion del niquel y el cobalto de! carbonato basico
de niquel disuelto en solucién sulfato amoniacal.

2. Se purifica la solucién obtenida con el fin de eliminar
los elementos que puedan contaminar el producto
final.

3. Precipitacién de niquel en polvo por reduccién con
hidrégeno en autoclave.

4. Precipitacion del cobalto de la solucién reducida con
hidrosulfuro de amonio.

5. Retorno de la solucién de sulfato de amonio libre de
metales a la cabeza del proceso.

6. Recuperacion de cierta cantidad de sulfato de amonio
por cristalizacién.




En el proceso de precipitacién del cobalto se obtie-
nen sulfuros mixtos de niquel y cobalto, en una relacion
1,5-1,0:1. Estos sulfuros pueden ser comercializados o
tratados hasta separar el niquel del cobaito por extraccién
con solventes o por el proceso de la pentamina cobaltica.
En dependencia del medio donde se realice la lixiviacién de
estos sulfuros se podran obtener polvos, catodos y sales
de niquel y cobalto.

La instalacién est4 compuesta por un tanque donde
se disuelve el carbonato basico de niquel en solucion
sulfato amoniacal, fabricado de acero 316, cerrado hermeé-
ticamente con agitacién mecéanica y dispositivo de calenta-
miento. Una bomba y un filtro prensa forman parne de la
instalacién de separacién de los restos insolubles, produc-
to de la disolucién, una autoclave de oxidacién fabricada
de acero 316 con capacidad de 170 L, y compuesta por un
mecanismo de agitacién con impelente tipo turbina con 6
paletas rectas, dispositivo de calentamiento eléctrico, de
control de temperatura, presion y seguridad.

Las pruebas se ejecutaron con una muestra de 3 000
kg de carbonato basico de niquel con la composicién que
se muestra en la Tabla 1.

En el carbonato basico de niguel los elementos me-
talicos se encuentran en forma de hidréxidos, carbonatos
y sulfatos. La presencia de iones sulfatos y de compuestos
no saturados de azufre en el carbonato bésico de niquel se
debe, fundamentalimente, al azufre contenido en el fuel-oil
utilizado en la reduccion del mineral.

TABLA 1. Composicién quimica del carbonato bésico de ni-
quel.

Porciento en peso
Componentes (carbonalo seco)
Ni 456
Co 0,56
Fe 0,08
Mn 0,09
Cu 0,20
Zn 0,03
Mg 0,22
S (no saturado) 3,22
S (8042 0,12
| 6,27

La disolucién del carbonato bésico de niquel en so-
lucién sulfato amoniacal se realizé en un tanque cerrado
herméticamente con capacidad de 200 L, al cual estaba
adaptado un sisterna de agitacién mecénica y calentamien-
to por vapor a través de un serpentin. Se realizaron diferen-
tes pruebas variando la concentracién de sulfato de amo-
nio, la agitacién y el tiempo.

Las reacciones fundamentales que ocurren durante
la disolucién son:

MeCQO3 + (NH3)2 SO4 = Me(NH3)2 SO4 + Coz + HoO (1)
Me(OH)2 + (NH4)2 SO4 = Me(NH3a)2 SO4 + 2H20 (@

MeS0O4 + 2NH3 = Me(NH3)2 SO4 (3)
2Fe(NH23)2 SO4 + 5H20 + 0,502 =
= 2Fe(OH)a + 2(NH4)2 SO4 (4)

donde

Me = Ni, Co, Fe, Cu, Zn, Mn .

La disolucién del carbonato basico de niquel se estu-
di6 para diferentes variables que podian influir en la misma
como:

- Concentracion de sulfato de amonio, la cual variaba en
rango de 50 g/L para el intervalo de 350-500 g/L

- Relacién molar (NHs)2 SO4: Ni = 4-10:1

— Tiempo de lixiviacién 15-20 min

La lemperatura se mantuvo constante tomando el
valor de 369-371 °K. En el intervalo de 350-500 g/L de
sulfato de amonio, cuando la relacion molar (NHa)2 SO4: Ni
se mantiene constante y sobre todo superior a 6, la con-
centracién de éste no infiuye en la disolucién del carbonato
basico de niquel, extrayéndose del mismo el 890-95 % del
niquel a los 30 min de lixiviacién y el 90-93 % de cobalto a
los 90 min. El hierro, cobre, cinc, y manganeso presentes
en el carbonato basico de niquel precipitan hasta 98-99 %,
85-90 %, 50-60 %, 80-85 % respectivamenta, en unintervaio
de tiempo superior a 60 min. La disoiucién del magnesio se
comporta muy similar a la del niquel.

La variable que mas influyé en la disolucion del car-
bonato basico de niquel fue la relacién (NH4)2 SO4: Ni, la
cual cuando tomaba valores inferiores a 6 disminufa la
extraccion del Niy el Co en 20 a 30 %.

Lacomposicién de las soluciones obtenidas después
de la disolucién del carbonato basico de niquel cuando la
relacion (NHa)2 SO4: Nitornaba valor igual o mayor a 6, era
la siguiente: (g/L): 45-50 Ni; 0,5 Co; 0,002 Fe; 0,02-0,015
Mn, 0,03-0,02 Cu; 0,016-0,013 Zn; 0,2 Mg; 2.4 S (no satura-
do) y una relacién molar de NHaL: Ni+Co = 1,6-1,8:1

Para que ocurra la precipitacién del niquel en polvo,
con hidrégeno en autoclave, la relacién molar NH I:Ni+Co
tiene que tomar el valor de 2. Durante el proceso de diso-
lucién del carbonato basico de Ni esta relacion se pierde,
llegando a tomar valores de 1,6-1,8, estando ésto en de-
pendencia de la concentracién de iones sulfatos. en el
carbonato.

El ajuste de la relacion molar NHsL: Ni hasta el valor
de 2, se realiza anadiendo solucién amoniacal a la solucion
obtenida después de la lixiviacion,

Es necesario realizar la oxidacion de los compuestos
no saturados de azufre, debido a que en el proceso de
precipitacién del niquel metalico en polvo, los mismos
precipitan en forma de sulfuro de niquel contaminando al
polvo,

Las pruebas de oxidacion de los compuestos no
saturados de azufre se realizaron en una autoclave de
oxidacién construida con acero 316 con capacidad para
170 L.

Las pruebas se realizaron variando l0s parametros;
- Temperatura: 413-433 K
~ Presion de oxigeno: 707-1 010,0 kPa
- Tiempo: 30-120 min

Tomando como solucién, la obtenida en el proceso
de disolucion.

La reaccion fundamental durante el proceso de oxi-
dacion es:

$2032 + 5202 = 25052 )

En el rango de temperatura estudiado, la misma no
influy6 significativamente en el proceso de oxidacién, no
asi la presién de oxigeno, la cual a medida que aumen-

taba en valor, snlempo de la reacci6n se hac!amas coro,
oxidéndose completamente los iones $201 a los 45 min,
cuando la presién de oxigeno tomaba el valor méximo.
E! tiempo en que transcurre el proceso de oxldacién
también depende de la concentracidn de iones $20372.
Las pruebas de oxidacién se raallzaron con una So-
lucién que contenia 2,4 g/L de lones $203%, pero se reali-

zaron pruebas con concentraciones menores y mayores a
esta concentracion, observandose la disminuciény prolon-
gacién del tiempo de oxidacién respectivamente.

En el proceso de oxidacién influye significativamente
la relacién molar (NH4)2 SO4: Ni. Para relaciones molares
menores a 4 se observa una gran turbidez en la solucién,
debido a la presencia de la sal basica de niquel.

CONCLUSIONES

1. Ladisolucion del carbonato bésico de niquel en solucién
sulfato-amoniacal es posible, exirayéndose el 90-95 % del
niquel a los 30 min, y el 90-93 % de cobalto a los 90 min
de disolucion, siempre que la concentracion de sulfato de
amonio se encuentre en el intervalo 350-500 g/L.

2. En el proceso dé disolucién del carbonato basico de
nigquel en solucién sulfato-amoniacal ocurre una purifi-

cacién parcial de las impurezas que acompanan al
mismo.

3. La presi6n de oxigeno influye positivamente en el pro-

ceso de oxidacién de los iones Sz032, siendo las me-
jores condiciones de trabajo las siguientes: tempera-
tura = 413-433 K, y presi6n de oxigeno = 808-1 010
kPa.
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