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DESCRIPCION GENERAL DE LA INVENCION

La invencidn se refiere a la recuperacidn hi-
drometalirgica de meétales de transicidn solubles en deido
nitrico, tales como cobre, plata, niaquel, cobalto y zinec,
a partir de un mineral de los mismos que contiene azufre y
hierro. En particular, la invencidn se refiere a 1la recupe-
racién de metales por un procedimiento de lixiviacidn de
los mismos en una disolucidn lixiviadora de decido nitrico,
2 partir de la cual ge recuperan después por cualquiera de
las varias técnicas gonvencionales de recuperacidn de meta-
les de 1iquidos de lixiviacidn.

Uno de{los objetos de la invencidn es provor-
cionar un procedimiento de esta clase, en el que la opera-
cidn de lixiviacidn éequiefe sélo media hora, y produce un
liquido que contiene 99% o mds de la rioueza de metales.
Otro objeto es proporcionar un procedimiento de esta naturs
leza, en el que la ogpracién de lixiviacidn insolubiliza se|
lectivamente uno de i@s contenidos adicionales de hierro y
azufre con respecto i?la disolucidn lixiviadorza, de modo
que puede separarse '}n forma de un subproducto comercial..
mente aprovechable, y“al mismo tiempo produce un liquidoe
del gque pueden separarse después fédcilmente otros componen-
tes dtiles adicionale%, en forma de otro subproducto comer—
cialmente aprovechablé. O0tro objeto es proporcionar un pro-
cedimiento de esta clase en el oue la operacidn de lixivia-
cidn vroduce un liquido que se presta a las técnicas conoci
das de recuperacidn dé metales por precipitacidn diferen-
cial, incluyendo la eitraccién electrolitica y la precipita
cidn con hidrdgeno. Otro objeto mds es proporcionar un pro-

cedimiento de esta clase en el que los metales a recuperar
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pueden extraerse del liouido con disolventes sin el oroble-|
ma de la formacidn de precipitados duraderos en el liguido
Yy el ensuciamiento del proceso de extraccidn. Otro objeto

mds es proporcionar un procedimiento de esta clase en el

que, a pesar de que el liquido es de alta concentracidn de
sulfato, puede separarse econdmicamente el hierro disuelto
del 1iquido sin adicidn de grandes cantidades de neutrali-
zante de dcido. Otro objeto mds es proporcionar un procedi-
miento de esta naturaleza en el que el deido puede recupe-
rarse o regenerarse en una relacidn de sustancialmente uno
a uno por medio de téenicas convencionales. Otro objeto mds
es proporcionar un procedimiento de esta clase en el que
pueden recuperarse también los componentes aprovechables hij
drometaldrgicamente insolubles, en forma relativamente pu-
ra. Otros objetos incluyen la creacidn de um procedimiento
de esta clase en el que la operacidn de lixiviacidn puede

efectuarse en presencia de un gas relativamente inerte, in-
cluyendo uno tan barato como el aire, y que incluye el pro-

pio vapor de la reaccidn. Otros objetos incluyen la crea-

perarse toda la gama de contenidos metdlicos aprovechables
del mineral sin pérdidas, y la pureza de los mismos es de aprg
ximademente 99,95%, procedimiento que puede efectuarse en
un sistema esencialmente cerrado y estd esencialmente exen-
to de contaminacidn, y que es muy exotérmico, de modo gue
se necesita poca adicidn de calor, y que puede efectuarse

o bien continuamente o en una base discontinua. Otros obje-
tos mds comprenden la creacidn de un procedimiento de esta
naturaleza, en el que el sistema mecdnico del proceso es

susceptible de modularizacidn y es adaptable al acoplamien-

o

ot e e mee < eh APPRIMENI o Y M -



10

15

20

25

30

o)
o0
'
~
[e)Y

Hoja nGm. 4

to de varias unidades del sistema en una pequefia drea o es-
pacio, y en el que todos los reaccionantes del proceso pue-
den conseguirse fdcilmente y/o regenerarse, y en el que el
mineral no necesita concentrarse de antemano, y en el que
no hay necesidad de emplear procedimientos pirometaldrgicos
para recuperar el contenido de metales aprovechables del ;é
quido de 1lixiviacidn, ni de materiales estructurales costo
sos en los componentes del sistema, ni de pardmetros funcio
nales excesivamente altos, tales como temperaturas ¥y vresio
nes.

Segun la invencidn, éstos y otros objetos y
ventajas se logran por medio de un procedimiento en el que
se forma una disolucidn lixiviadora acuosa a partir édel mi-
neral y al menos una cantidad estequiométrica de decido ni-
trico de una concentracidn de aproximadamente 30-50% en vo-
lumen. La disolucidn se calienta a une temperatura igual o
superior al punto de fusidn del azufre mientras estd conte-
nida en una atmdésfera relativamente inerte, y la temperaiu-~
ra se controla para solubilizar sustancialmente el o los
contenidos de metales en la fase soluble en dcido de Jla di-
solucidn, insolubilizando sustancialmente al mismo tiempo
uno de los metales contenidos con respecto a ellos. E1l con-
tenido de metal adicional se separa relativamente de la fa-
se soluble en dcido, y el metal o metales contenidos se se~
paran de la misma. Preferiblemente, el metal adicional se
precipita de la fase soluble en dcido, y después se separa
relativamente el precipitado de la misma. '

Normalmente, todas las sustancias insolubles
en dcido se separan de la fase soluble en 4dcido antes de se

parar de la misma los metales aprovechables. El precipitado
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puede separarse con las demds sustancias insolubles en el
deido, o puede separarse en una operacidn diferente, Asimis
mo, en el procedimiento usual, el otro contenido metdlico
adicional se cristaliza en forma de wna sal del mismo y se
separa relativamente de la fase soluble en 4cido. ILa separa
cidn puede efectuarse antes o despuds de separar el conteni
do o contenidos metdlicos de la fase soluble en el deido.

Por ejemplo en una de las realizaciones prefe
ridas en la presente invencidn, la temperatura de la disolu
cidn se controla para precipitar el azufre en forma de azu-
fre elemental, y después el azufre se separa relativamente
de la fase soluble en el 4cido. Despuds, el pH de la fase
se ajusta para precipitar el hierro en forma de una sal del
mismo, y después la sal se separa relativamente de la rase.
Las operaciones de precipitacidn del azufre ¥y el hierro se
efectian normalmente entre la etapa de lixiviacidn y la eta
pa de separacidn de los metales.

En otra de las realizaciones preferidas de 1lal
presente invencidn, le temperatura de la disolucidn se con-
trola de modo que precipita el hierro en forma de una sal,
y después la sal se separa relativamente de la fase soluble
en el dcido. Después, el contenido de metal o metales s= se-
para de la fase soluble en el decido, y despuds 1la fase se
evapora para cristalizar y separar relativamente el azufre
de la misma en forma de una sal sulfato. Normalmente, la
operacidn de precipitacidn del hierro se efectda durante 1z

etapa de lixiviacidn, mientras gue la operacidn de cristali

contenido de metal o metales de la fase soluble en el deidol.

En la primera realizacidn citada, la disolu-
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cidn lixiviadora se calienta a una temperatura de aproxima-
damente 115-1259C, y después se vaporiza sibitamente a la
temperatura de cristalizacidn del azufre, es decir aproxima
damente 100¢C. En la segunda realizacidn citada, la disolu~
cidén se calienta a una temperatura superior a aproximadamen
te 1252C y preferiblemente 125-1609C. El hierro precipita
directamente de la disolucidn en este dltimo intervalo, en
forma de un dxido hidratado. En cada una de las realizacio-
nes, la concentracidn de dcido es preferiblemente de alre-
dedor de 40%. Ambas realizaciones requieren alrededor de
30-60 minutos para una recuperacidn de 984% de cobre y los
demds contenidos metdlicos aprovechables en un sistema de
recirculacidn.

L= temperaturss prescritas requieren normalmen)
te una sobrepresidn de al menos 3,5 kg/cm2 manométricos.
Sin embargo, por economia, la presidn raramente excede de
8,4 kg/cm2 manométricos.

A causa de la capacidad fotal de lixiviscidn
del dcido, la reaccidn de lixiviacidn no reguiere estar con
tenida en una atmdsfera que aporte un efecto oxidante suple
mentario, y de hecho la atmdsfera puede ser inerte con res-
pecto a la reaccidn de lixiviacidn. Por lo tanto, se us2 1ldg
expresidn "relativamente inerte" para describir la atmdsfe-
ra, ya que ésta puede ser un gas oxidante, tal como el oxi-
geno, 0 un gas que contiene oxigeno, tal como aire; perc no
ge necesita un gas oxidante en el proceso, y en realidad,
como se ha indicado, puede usarse un gas inerte con respeco
to a2 la reaccidn de lixiviacidn, en lugar de un gas oxidan-
te, con resultados igualmente buenos. En resumen, la atmds-

fera sdlo necesita ser compatible con la reaccidn, y, por
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su bajo coste, corrientemente se emplea aire como gas de
puesta a presidn. Son otros ejemplos de gases adecuados el
nitrdgeno, argdn y helio.

Ademds, el vapor de la propia reaccidn puede
servir como medio de puesta a presidn.

Para alcanzar los mejores resultados, la diso

lucidn lixiviadora se somete 2 agitacidn mientras se le apl

e

ca calor. Preferiblemente, el efecto de agitacidn se genera
mecédnicamente, y el gas se introduce preferiblemente en el
recipiente de lixiviacidn a través del cuerpo del agitador.

Puede lograrse otra ventaja mds formando una
suspensidn acuosa del mineral, y afiadiendo después la sus-
pensidn al 4cido, preferiblemente inyectando la suspensidn
en el dcido en el recipiente de lixiviacidn, estando el dei
do en agitacidn, y con puesta a presidn del recipiente.

Preferiblemente, la disolucidn de lixiviacidnl
se forma y se calienta en tandas repetidas, cada una de
las cuales se forma a una temperatura de menos de 1002C an-
tes de calentarlo a una temperatura igual o superior 2l puy
to de fusidn del azufre para los fines indicados, siendo,
sin embargo, la transicidn térmica tan rdpida como sea posi
ble, para reducir al minimo la formacidn de azufre "gomoso"
en la transicidn. Mds adelante se dan férmulas de reaccidn
tipicas, incluyendo las dos dltimas el precipitado de hi-
drdxido de hierro producido en el intervalo superior de tem
peratura de la segunda realizacidn:

3CuS + 8HNO. -> 8NO + 3CuSO4 + 4H20

3
3%nS + BHNO, ->  8NO & 32nSO, + 4H,0
Nis + 8HNO, ->  &NO 4 3NiSQ g+ 40
34g,S + BHNO, -> 8NO + 3Ag,S0, + 4H,0
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FeS & 4HNO3 -> Fe (:504)1\103 + 3M0 + 2H,0
- L L
2FeS, + 10HNO, -» Fez(SO4)3 : H2SO. t 410
4 10 NO
3CuFes,, + 20HNO 5 - 3Fe(S0 4)1\103 + 3CusSo
+ 17N0 4 10H,0
FeS + H,0 + 3HNO, =) Fe(OH) 0 + H,S0, & 3N
3CuFeS, + 17HNo3 - 3CuSO4 L 3Fe(OH)3\[r
+ 3H,80, + 1TNO & H,0

4 2
Bs posible efectuar un procedimiento continuo

3 4

4

cuando los diversos pardmetros se controlan de modo que se
consigan los resultados anteriores.

Como se ha indicado, siempre que la disolu-'
cidn de lixiviacidn se mantenga a una temperatura de alrede
dor de 115-1252C, el azufre adquiere un estado fundido y
flota en la superficie de la disolucidn de lixiviacidn en
forma de un liquido sobrenadante. Después cuando la disolu-
cidn se vaporiza siUbitamente 2 la temperaturs de cristali-
zacidn del azufre, por ejemplo 1002C o menos, el azufre fun
dido se aglomera o solidifica, y forma perlas esféricas de
agufre elemental que precipitan fdcilmente en el depdsitc
de vaporizacidn sdbita, y se separan en forma de azufre
elemental de purezd de esencialmente 97% o mayor. Por el
contrario, si la temperatura de la disclucidn cae por deba
jo del punto de fusidn del azufre, es decir aproximadamente
115eC, el azufre toma un estado gomoso, y el material gomo-
So se agbmera alrededor de los metales contenidos, y tiende
a aislarlos de la reaccidn, de modo que, como resultado, se
forman clinqueres que comprenden una gran cantidad de los

metales que se buscan.

En el depdsito de vaporizacidn sidbita, la tem
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peratura es eritica sdlo porque no ha de permitirse que el
azufre fundido tome de nuevo el estado gomoso, en el que o
dria absorber sustancias insolubles en el dcido, tales co-
mo silicatos, lo que a su vez adulteraria el subproducto de
azufre. Naturalmente, también es deseable perder la menor
cantidad posible de energia calorifica en la operacidn de
vaporizacidn sidbita, y por lo tanto, la temperatura en el
depdsito de vaporizacidn siUbita se mantiene normalmente en
aproximadamente 80-1009C.

Como al cabo de un tiempo de aproximadamente
60 minutos la cantidad adicional del contenido de metal que
se extrae por el dcido es tan insignificante como para 2o
garantizar el funcionamiento durante mds tiempo, el %iempo
de lixiviacidn dptimo es de unos 30-60 minutos.

Cuando el ligquido de lixiviacidn es de alio
contenido de nitrato,es decir con 5 gramos por litro o mds,
es preferible transferir el contenido metdlico del decido
nitrico en forma de nitratos a una disolucidn deida de sul-
fato por extraccidn con disolventes, para hacer a la disoly
cidn mds susceptible a las téenicas de precipitacidn aife-
rencial. Se ha encontrado a este respecto que cuando loc ;i
quidos dcidos de nitratos de esta concentracidn se neutralil
zan previamente, no causan la descomposicidn de los agentes
de extraccidn usados cominmente en los procedimientos con-
vencionales de extraceidn con disolventes.

Ademds, se ha encontrado que cuando 1a tempe-~
ratura de la disolucidn lixiviadora se controla para esta-
blecer un contenido de hierro de no mds de 15 gramos por
litro en el liquido de lixiviacidn, y se afiade un neutrali-

zante del dcido al ligquido para establecer un pH de aproxi-
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madamente 1-2 y producir sales del dcido que son solubles
en el 1iquido, éste vpuede vonerse en contacto con wn ligui-
do extractor orgdnico acuoso insoluble especifico bara el
cobre, manteniendo al mismo tiempo el anterior pH en el 1i-
quido, y el agente de extraccidn extrgeel cobre en el liqui
do de extraccidn sin el problema de que se formen en el 1i-
guido hidrdxidos metdlicos insolubles y/u otras sales neu-
tralizantes del 4cido y metdlicas insolubles. E1 1liquido ex
tractor orgdnico y el liguido se separan después relativa-
mente uno del otro y el cobre se recupera del liquido.

Preferiblemente, el neutralizante de dcido se
selecciona del grupo que consta de hidrdxidos, carbonatos,
bicarbonatos y fosfatos de amonio y de metales alcalinos.
En la invencidn los neutralizantes preferidos son loc hi-
droxidos de amonio, sodio y potasio.

El agente de extraccidn del liquido disolven-
te orgdnico se selecciona preferiblemente del grupo que cons
ta de las hidroxioximas sustituidas en alfa y las 8-hidroxi
quinoleinas sustituidas con hidrocarbilo.

La segunda realizacidn antes citada propoxecig
na un medio directo, en una sdla operacidn, de controlar lal
temperatura de la disolucidn lixiviadora para reducir el
contenido de hierro aprovechable a 15 gramos por litro o
menos; y, por lo tanto, en la invencidn se prefiere emplean
el intervalo mds alto de temperatura de esta realizacidn dy
rante la operacidn de lixiviacidn. Sin embargo, la primera
realizacidn citada proporciona también un medio de reducir
el contenido de hierro, aunque en dos operaciones como se
ha indicado.

En la primera realizacidn citada, normalmentd
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el hierro se separa relativamente de la fase soluble en dci
do exentza de azufre precipitdndolo en forma de hidrdxido, y
separando después el hidrdxido de la fase soluble en deido,
también por técnicas convencionales tales como centrifuga-
cidn, filtracidn, o similares. Tanto el hidrdxido como los
materiales silicicos de la fase insoluble, son subproductos
muy apreciados comercialmente, tomando el Ultimo de ellos
la forma de un residuo neutro de consistencia arenosa que
es muy adecuado para la construccidn de carreteras. ILa fase
insoluble puede producir también oro y platino.

En ambas realizaciones, cuando el contenido
de hierro es excesivo, el liquido puede someterse a trata-
miento en autoclave a mds de aproximadamente 1492C para pre
cipitar el hierro disuelto en forma de su dxido. Este efee-
to es posible aunque el liguido tenga una alta concentra-
cidn de sulfato, como por ejemplo, en la segunda realiza-
cidn.

En la etapa de recuperacidn final, el conteni
do o contenidos metdlicos pueden cristalizarse, precipitar-
se y separarse unos de otros en un separador por gravedad;
y/o precipitarse preferencialmente como se ha dicho. La ope
racidn de precipitacidn puede efectuarse haciendo reaccio-
nar la fase soluble en dcido exenta de azufre y hierro y
previamente neutralizada (es decir un pH de aproximadamente
4,2-7), con un agente reductor a presidn, en un autoclave
calentado y puesto a presidn, para precipitar de la misma
el contenido o contenidos metdlicos; o, alternativamente,
pueden usarse la separacidn electrolitica y otras téenicas
convencionales para el procedimiento de recuperacidn. Como

se ha indicado antes, sin embargo, la separacidn electroli
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tica va precedida preferiblemente por una extraccidn con
disolventes, para transferir los contenidos metél%cos a una
disolucidén de sulfato dcida antes de recuperarlos de la mis
ma.,

Si el liquido de lixiviacidn contiene una can
tidad no despreciable de plata, ésta puede recuperarse por
precipitacidn con hidrdgeno o separacidn electrolitica, y
cualquiera de estas operaciones puede realizarse antes de
que el 1lfiquido se someta a extraccidn con disolventes para
separar el cobre, por el superior potencial de oxidacidn de
1la plata. '

Para regenerar el decido, la fase gaseosa del
recipiente de lixiviacidn se recoge fuera del recipiente y
los gases nitrogenados se oxidan a los dxidos superiores de
nitrdgeno, y se entremezclan con agua en una torre de absor
cién. E1l dcido regenerado se devuelve después al recipiente
para volver a emplearlo. El dcido nitrico diluido generado
en el autoclave puede devolverse también al recipiente, o
puede neutralizarse con hidrdxido de amonio y separarse en
forma de otro subproducto altamente vendible, nitrato de
amonio, compensdndose de vez en cuando la diferencia de ni-
vel de dcido por adicidn de una pequefia cantidad de nuevo
dcido al recipiente de lixiviacidn.

Les fases insoluble en decido y la soluble en
dcido pueden separarse centrifugando o filtrando la disolu~-
cidn desprovista de azufre y/o hierro para separar la fase
insoluble de la soluble.

El mineral puede estar en forma bruta o puede
enriquecerse hasta una concentracidn tipica del orden de

aproximadamente 25-30% en peso o mds.
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El 1iquido agotado contiene sales solubles
del agente neutralizante. Estas se recuperan, por ejemplo,
evaporando el agua del liquido para cristalizar las sales.
Preferiblemente se usa amoniaco como agente neutralizante,
de modo que las sales son principalmente nitratos y/o sulfa
tos de amonio.

El agua es, por lo tanto, el uUnico componente
del liquido de lixiviacidn que se devuelve al medio ambien-
te, suponiendo que no se usd ningin carbonato como agente
neutralizante, en cuyo caso también se enviarfa didxido de
carbono al medio ambiente.

DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Estas caracteristicas se entenderdn mejor al

hacer referencia a los dibujos anexos, en los que

La FIGURA 1 es un diagrama de flujo de la prij
mera realizacidn,

y la FIGURA 2 es un diagrama de flujo de la
segunda realizacidn.

A continuacidn se explica el significado de
las referencias numéricas de los dibujos

Pigura 1
2 : Almacenamiento de mineral de FeCu52

Suspensidn agitada
Depdsito de lixiviacidn agitado. 115-1252C. 3,5-8,4

kg/cm2 manom. 30-60 min.

10 Depdsito de vaporizacidn sidbita. 80-1009C. Azufre
12

14 : Separacidn sdlido-1fquido de sustancias insolubles

Separacidn sdlido-ligquido de azufre

en el deido

16 Separador por gravedad

T mmecemree ¢
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18 : Almacenamiento de silicatos
20 Depdsito de retencidn agitado. Fe(OH)2
22 Separacidn sdlido-1iquido de Fe(OH), ’
24 : Autoclave de H,. pH 4,2-7,0. Calor-presidn
26 : Depdsito de vaporizacidn sdbita. Cu Ag Ni
28 : Separacidn sdlido-liguido de contenido de metales
30 Separador por gravedad
32 Condensador (NO)—HZO
34 : (NO) £ 0, . 8,75 ke/en”
36 Torre de absorcidn
38 : Almacenamiento de HNO3
42 Almacenamiento de NH4OH
44 : Generador y depdsito de almacenamiento de NH3
Debajo y entre los cuadros 8 y 32 debe leerse: Aire compri-
mido
I "o12y 14 v " : Agufre
" " " " " 10 " " ¢ Enriqueci-
miento en Zn
y Ni
Entre los cuadros 24 y 26 debe leerse: Opcidn (1)
Entre los cuadros 44 y 38, abajo: (Opcidn 1)
Debajo del cuadro 38: (Opcidn 2)
" " " 24: - (Opecidn 2)
Figura 2
2 Almacenamiento mineral
4 Suspensidn agitada
6 : Autoclave de lixiviacion agitado
8 : Almacenamiento de HNO

3

10 : Depdsito de vaporizacidn sdbita
32 : Condensador
34 : Reactor de oxidacidn NO L O

2
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36
46

48
52
54
56
58
62 :
64
66
70 @
72
74
78
80 :
84 =
86
88
90
92 :
94
96 :
98
Entre

Debajo del cuadro 36
 Encima del cuadro 56
Debajo del cuadro 56

Encima de los cuadros 72 y 78 : Para menas con contenido de

Hoja ntm. 15 08046

Torre de absorcidn

Filtro

Separacidn y recuperacidn de sustancias insolubles
en deido |

Separacidn y recuperacidn de Au, Pt

Depdsito de retencidn agitado

Autoclave de hierro agitado

Filtro

Extractor orgdnico

Depdsito de neutralizacidn y precivnitacidn de hierro
Filtro

Recipiente de evaporacidn y cristalizacidn
Autoclave de H, para plata

Filtro

Separacidn electrolitica de Ag

Separacidn orgdnica

Autoclave de H2
Depdsito de separacidn electrolitica
Filtro

Extractor de Zn

Separacidn electrolitica de Zn
Instalacidn de HNO3

Generador de NH3

Produccidn y almacenamiento de NH4OH

los cuadros 6 y 32, arriba, debe leerse: gas comprimi
do

Opecidn 1 del hierro

Control de pH con NH4OH

Opcidn 2 del hierro

e

Ag

D il
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A la izquierda del cuadro 78: Opcidn 1 de Ni-Co
Opcidn 2 de Ni-Co
A la derecha del cuadro 52 : Silice

Encima del cuadro 86 Control de pH con NH, OH

4

Encima del cuadro 84 Opcidn 3 de Ni-Co

" " " 62 : Control de pH con NH40H
" " " 64 : Opcidn 2 del hierro
Debajo del cuadro 98 : NH4OH para el proceso
Debajo del cuadro 88 : (Reciclo de HZSO4)
n 1" " H S
70 NH,NO 4 v/o (NH4)2 0,

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Haciendo referencia al diagrama de flujo de
la Pigura 1, se observa gue una parte del mineral o el con
centrado se introduce, desde un punto de almacenamiento 2,
en un depdsito de mezecla 4, en el que se le afiade agua, y
1z mezcla se agita para formar una suspensidn del mineral.
Mientras tanto, una cantidad estequiométrica del dcido se
transfiere a un autoclave 6 desde un depdsito de retencidn
8, vy se prepara una disolucidn acuosa del dcido bajo una
sobrepresidn de aire comprimido a aproximadamente 7 kg/cm2
manométricos, introduciéndose el aire en el autoclave o de
pdsito 6 de lixiviacidn a través de un sistema de orifi-
cios en una paleta de un agitador alojado en su interior.
A continuacidn, la suspensidn se afiade a la disolucidn acug
sa de 4cido agitada y puesta a presidn con un pequefio ca-
lentamiento, hasta alcangar una temperatura de mezcla de
alrededor de 50-602C, no siendo particularmente importante
la densidad de pasta de la disolucidn lixiviadora resultan
te, siempre que la disolucidn sea manejable y fdcilmente

transferible por bombeo a través de una conduccidn. Tan
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pronto como el decido y 12 suspensidn se han mezelado bien,
la temperatura de la disolucidn se eleva a aproximadamente
115-1252C y la presidn a 7 k.g/cm2 manométricos, respectiva-
mente, para hacer fundir y flotar el azufre desprendido so-
bre la superficie de la disolucidn mientras €sta experimen~
ta una lixiviacidn durante unos 30-60 minutos, extrayéndose
los contenidos de metal en una proporcidn de aproximadamen-
te el 99,95 por ciento en este tiempo.

Cuando 1la extraccidn es completa, la disolucidn sg
bombea a un depdsito 10 de vaporizacidn subita de aproxima-
damente 80-1002C y cero kg/cmzmanométricos donde el azufre
fundido se aglomera en forma de perlas esféricas de aproxi-
madamente 2-4 milimetros de didmetro, precipitado que en la
disolucidn forma una mata de azufre elemental en el fondo del
depdsito. Después, la disolucidn se bombea a través de un ta
miz 12 de malla de 280 a 547 micras de abertura, que separa
las particulas de 1/2milimetro de didmetro o mayores, y la
mata de azufre elemental que gueda sobre el tamiz se 3epara
después y se descarga del sistema como producto vendible de
97% de pureza.

La disolucidn, shora exenta de azufre, se envia
después a un separadorliquidosélidb 14, por ejemplo uana cen
trifuga de malla inferior a 33micras, en el que la disolu-
cidn se hila a través de las paredes para separar los sili-
catos insolubles en el dcido, y otras sustancias insolubles
tales como platino y oro. Las sustancias insolubles se trang
fieren después a un separador por gravedad 16, en el que
el platino y el oro se separan de los silicatos, y
estos ﬁltimos se almacenan en 18 para su descarga del sis-
tema como producto comercialigzable, particularmente para

construccidn de carreteras.
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Alternativamente, las sustancias insolubles
pueden separarse por filtracidn o sedimentacidn.

El medio 1iquido del separador se tramsfiere
ahora a un depdsito de almacenamiento 20 agitado, en el que
su pH se ajusta por adicidn de un exceso de hidrdxido de
amonioc, para precipitar el hierro ya exento de azufre en
forma de un hidrdxido, siendo la cantidad de hidrdxido de
amonio suficiente para estabilizar el hidrdxido de hierro,
asi como para neutralizar la disolucidn & un pH de aproxi-
madamente 4,2-7. La disolucidn se hace pasar de nuevo a
través de un separador 22 de liguido-sélido, tal como una
centrifuga mds fina de una micra, y el hidrdxido de hierro
ce recoge'y se descarga del sistema como otro productu alta
mente vendible.

El medio ya exento de azufre y de hierro, se
transfiere después a un autoclave de hidrogenacidn 24, don
de su temperatura se eleva a al menos 652C, y preferible-~
mente a una temperatura del orden de 1872C, para lograr el
tiempo Sptimo de permanencia para el proceso de reduccién
que se efectia en el autoclave. El hidrdgeno se introduce
a una presidén parcial de al menos 7 kg/cm2 manométriccs . y
preferiblemente del orden de 35-kg/cm2 manométricos, mien-
tras la disolucidn se agita durante al menos 15 minutos, y
mds preferiblemente del orden de 30 minutos. Después, la
presidn parcial del hidrdgeno se reduce a cero, y, al cabog
de un periodo de dos minutos, se eleva de nuevo 2 35 kg/cm2
manométricos; después, suponiendo que la disolucidn se ha
nucleado previamente, se somete repetidamente a esta pulsa-
cidn durante un total de aproximadamente 1 hora, para preci

pitar el cobre de la disolucidn por el conocido proceso de




10

15

20

25

30

Hoja ntfim. 19 _080 46

crecimiento cristalino catalizado. Después de ésto, la mata
de cobre en el fondo del autoclave 24 se hombea a un depés}
to 26 de vaporizacidn subita, para enfriar y disminuir la
presidn sobre el material, y el precipitado se filtra, for-
mando una torta himeda, en un separador de lfquido-sdlido
28, y después se seca y se apelmaza en una atmdsfera de ni-
trdgeno.

Si el mineral contiene plata, €sta se nuclea
juntamente con el cobre en el autoclave 24, y el precipita—
do se somete a vaporizacidn sudbita, se filtra y se seca, y
después se transfiere a un separador de gravedad 30, para
separar los metales respectivos.

Alternativamente, el cobre y la plata pueden
precipitarse preferencialmente en el autoclave 24, elevidn-
dose la presidn en el autoclave a proximadamente 84 kg/cm2
manométricos con el fin de separar la plata.

También es posible recuperar los metales con
tenidos por deposicidn electrolitica y otras técnicas con-
vencionales.

Si un mineral de cobre contiene niquel, el
cobre (y la plata) se precipitan sin llegar al agotamiento,
vy el efluente del autoclave 24 se recircula al depdsito 6
de lixiviacidn, hasta que la concentracidn de niouel es tal
que puede. precipitarse completamente una pequefia cantidad
de cobre, con el niquel sobre su superficie, produciendo
asi un niquel contaminado con cobre que puede separarse del
gistema.

Tgualmente, si el mineral contiene zinc, el
efluente'del autoclave 24 se recircula al depdsito 6 de 1li-

xiviacidn hasta que se alcanza una concentracidn a la que
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es conveniente desviar el efluente a una bateria de deposi-
cidn electrolitica para recuperar el zinc. '

Si el mineral contiene plomo, éste se preci-
pita en el depésito de lixiviacidn en forma de sulfato de
plomo, y el sulfato se separa después con el hidrdxido de
hierro.

Para regenerar el dcido, la fase gaseosa del
depdsito de lixiviacidn 6 se sangra a un condensador 32,
donde se separa el vapor de agua de la misma, y la fase se
pone después a presidn con oxigeno a unos 9 kg/cm2 manomé-
tricos (véase etapa 34) para oxidar los gases de nitrdgeno
a dxidos superiores de nitrdgeno, tales como pentdxido de
nitrdgeno; despuds, los dxidos se hacen burbujear a trawds
de una torre de absorcidn 36 para entremezclarlos con agua
para la formacidn de nuevo deido nitrico.

El dcido nitrico diluido generado en el autod
clave 24 puede devolverse también al depdsito 6 de lixivia-
cidn; o, alternativamente, puede neutralizarse con hidréxi-
do de amonio y separarse como otro subproducte muy aprecia-
do comercialmente, nitrato de amonio, reponiéndose de vez
en cuando la diferencia de nivel de dcido por adicidn de
una pequefia cantidad de nuevo dcido al depdsito de suminisd
tro de deido. Véanse las etapas 38-44.

Haciendo ahora referencia a la Figura 2, se
observa que, como en la Figura 1, uwna parte del mineral o
el concentrado se introduce, desde el punto de almacenamien
to 2, a un depdsito de mezcla 4, en el gue se afiade agua y
la mezcla se agita para formar una suspensidn del mineral.
Entretanto, se afiaden agua y una cantidad estequiométrica

de dcido nitrico al autoclave 6, tomdndose el 4cido del
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depdsito de retencidn 8. En el autoclave, la disolucidn
acuosa de deido se agita como en la Figura 1, y se lleva
a una temperatura de trabajo de aproximadamente 125-16029C,
y preferiblemente 138-1492C. También se establece una sobre
presidn gaseosa de alrededor de 5,6 a 7 kg/cm2 manométri-
cos, usando aire comprimido o algin otro gas relativamente
inerte como se ha explicado antes. Finalmente, cuando la
disolucidn estd a la temperatura de trabajo, la suspensidn
de mineral se inyecta en la disolucidn por medio de una
bomba dosificadora, y se establece en la disolucidn una
concentracidn de dcido de aproximadamente 30-50% en volu-

men.

Si el mineral contiene sulfuros, éstos se conp

vierten en azufre elemental y/o sulfatos, dependiendo la
cantidad del uno con respecto a los otros de la concentra-
cidn global de 4decido, la temperatura, el tiempo de inyec-—
cidn de suspensidn, y el tiempo total de lixiviacidn. En
general, cugnto mds largoe es el tiempo de lixiviacidn y
mds alta la temperatura y la concentracidn global de decido,
mayor es la formacidn de sulfato. Asimismo, cuanto wds lar
go es el tiempo de lixiviacidn y mds alta la temperatura

y la concentracidn global de dcido, menor es la concentra-
cidn de hierro en el liquido de lixiviacidén a medida que
el 1iquido sale del autoclave, y mayor es la recuperacidn
de dxidos de nitrdgeno y por lo tanto la recuperacidén de
dcido nitrico. Tipicamente, al cabo de alrededor de una ho-
ra de tiempo de lixiviacidn en el intervalo antedicho de
temperaturas, los sulfuros de niquel, cobre, plata, zinc y
cobalto_estén sustancialmente solubilizados en la disolu~

cidn lixiviadora en forma de nitratos y sulfatos de estos

AR T
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metales, y el hierro estd sustancialmente precipitado en
forma de éxido hidratado. El precipitado se retne en el fon
do del autoclave con los demds materiales insolubles, y, co
mo en la Figura.l, éstos son principalmente materiales re-
fractarios tales como silice, y metales nobles tales como
oro y platino.

Como se ha indicado, no siempre se convierte
el azufre por completo en la forma de sulfato. Por lo tanto
cuando la extraccidn se considera econdmicamente completa,
la disolucidn se bombea a un dendsito de vaporizacidn sibi-
ta 10, en el que la presidn de la disolucidn se disminuye

hasta aproximadamente cero kg/cm2 ¥y su temperatura se redu-

cidn, es decir aproximadamente 93 a 1042C. En el depdsito
de vaporizacidn sdbita, cualouier cantidad de azufre fundi-
do que estaba presente en la disolucidn solidifica y se
retne con los demds precipitados en el fondo del depdsito.
Los precipitados acumulados se separan después del 1liquido
en wn filtro 46 y se envian a una etapa de separacidn y re-
cuperacidn 48, donde el contenido de hierro se convierte en
dxido de hierro y el Jdxido se separa de los demds prenipi-
tados. Cualquier cantidad de mineral que no YHaya reaccionado
se devuelve al autoclave 6 por la tuberia 50. La fraccidn
de silicatos se envia a otra etapa de recuperacidn 52, don-
de el oro y el platino, si estdn presentes, se separan y
recuperan de la fraccidn por medios convencionales. Si hay
cantidad apreciable de azufre en los precipitados, se puede
separar como en la Figura 1.

Mientras tanto, el 1liquido filtrado se trans

fiere desde el filtro 46 a un depdsito de retencidn 54 agi-
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tado, donde se abflade al liguido un agente neutralizante del
deido, tal como hidrdxido de amonio. E1 grado en gue se neu
traliza el dcido depende de la cantidad de hierro sin preci
pitar que queda en el liguido, de la naturaleza y el conte-
nido de los demds metales en el 1liguido, incluyendo la natu
raleza y el contenido de niouel, cobalto, nlata, zinc y co-
bre en sus diversas formas, y finalmente, del método a em-
plear para separar el hierro gque no ha precivitado. Si el
liquido contiene sdlo hierro y cobre sin wrecivitar como ma
teriales econdmicamente recuperables, puede usarse una de
dos opciones para la recuperacidn del contenido de hierro.
Véanse las Opciones 1 y 2 del Hierro de la Figura 2. Siv em
bargo, si el liguido contiene una cantidad apreciables de
hierro sin precivitar, asi como uno o mds de los metales ni
quel, cobalto, zine, cobre y vnlata, es mds econdmico recu-
verar el contenido de hierro vor medio de los cue se indi-
ca como Opcidn 1 del Hierro en la Figura 2. Sin no hay pre-
sente nada de hierro no precipitado en el 1iguido, o 1a con
centracidn es relativamente vequefia, como por ejemplo cuzn-
do el mineral estd esencialmente exento de hierro, ne es ne
cesario usar ninguna de las dos onciones del hierro.
Hacilendo ahora referencia a 1la Opcidn 1 del
Hierro, se observa gue la disolucidn del dendsito de reten
cidn 54 se transfiere a un autoclave agitado 56, donde la
disolucidn se calienta a una temperatura de alrededor de
149 a 2609C, y se mantiene a una presidn igual a la presidn
de vapor de la disolucidn a esa temperatura. Asimismo, se
afiade a la disolucidn mds agente neutralizante de decido, si
la cantidad que se afladid en el depdsito 54 era insuficien-

te. Finalmente, el hierro precipita de la disolucidn en for

- - et
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ma de una mezela Sxido/hidrdxido férrico, que estd sustan-
cialmente exenta de contenido metdlico no ferroso y en una
forma que es fdcilmente separable por filtracidn de la disg
lucidn. La disolucidn se transfiere después a un filtro 58
con el precipitado de hierro, y el precipitado se recupera
comc otro producto vendible, mientras que el liquido exento
de hierro se envia a la siguiente etapa de recuperacidn del]
proceso, usando una tuberia de alimentacidn 60.

Alternativamente, en la Opcidn 2 del Hierro,
la disolucidn que contiene hierro contenida en el depdsito
54 se envia directamente & la tuberfia de alimentacidn 60,
que introduce la disolucidn a su vez en un extractor con di
solvente 62. En el extractor se usa un agente de extiaceidn
especifico para el cobre, y una vez sometida la disolucidn
a un proceso de extraccidn del cobre, como se explicard, sq
transfiere después a un depdsito de neutralizacidn y preci-
pitacidn de hierro 64, donde se agita la disolucidn y se le
afiade una cantidad estequiométrica de hidrdxido de amonio d
algdin otro agente neutralizante del dcido. Sin embarge, en
este caso se precipita hidrdxido férrico, estando el pH en
el intervalo de 4-7. E1l hidrdxido férrico se filtra y se
recupera en 66, y la disolucidn acuosa de sales agotada en
hierro se transfiere por la tuberia de alimentacidn 68, a.
un recipiente de evaporacidn y cristalizacidn 70, donde se
recuperan también las szales que hay en la disoluecidn.

Hay también wna opcidn intermedia para el ca+
so en que la disolucidn de la tuberia de alimentacidn 60
contenga una proporcidn no despreciable de plata. En este
caso, la disolucidn se transfiere a una etapa 72, 74 y 78

de recuperacidn de plata, en la cue la disolucidn se some-
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te a una separacidn electrolitica o a tratamiento en auto-
clave con hidrdgenc. En este dltimo caso, la disolucidn se
calienta a 121-1762C en un autoclave agitado 72 y se expone
a hidrdgeno gaseoso, manteniéndose al mismo tiempo a una
presidn total de entre 35 kg/cm2 menométricos y 49 kg/cm2
manométricos. En estas condiciones, la plata precipita, y
se separa de este modo de una disolucidn que contiene otras
sustancias aprovechables, tales como niquel, cobalto, zinc
y cobre. E1 contenido del autoclave 72 se hace pasar desoué
a través de un filtro 74 para recuperar la plata. La disolu
cidn agotada en plata se devuelve a la tuberia de alimenta-
cidn 60, por donde puede entrar en el extractor con disolve
tes 62, o, si la disolucidn no contiene cobre, vuede ir di-
rectamente a una etapa de recuperacidn de nicuel-cobaliio 76
etc., donde se separan estos Ultimos metales si estdn pre-
sentes en la disolucidn.

Alternativamente, la disolucidn que contiene
plata puede someterse a una separacidn electrolitica en 78,
y enviarse después al extractor con disolventes 62; o, si
la disolucidn no contiene cobre en absoluto, puede enviar-
se a la etapa de recuperacidn de niouel-cobalto, como se
hace en el caso de la opcidn de tratamiento en autoclave.

Suponiendo azhora aue el 1lfquido de la tuberiz
60 contiene cobre en cantidades deseables, el liguido se
somete a extraccidn por medio de un agente orgdnico de ex~
traccidn especifico del cobre, tal como una disolucidn en
gueroseno de LIX-64N, un agente de extraccidén fabricado por
la General Mills Corporation de Minneapolis, Minnesota. El
procedimiento de extraccidn se efectda en una cdmara 62 de

extraceidn de etapas miltiples en contracorriente, en la

L)
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gue la fase acuosa se mezcla bien con la fase orgdnica, y
después se deja que se separen las fases. Ambas fases se
transfieren después en contracorriente a otras etabas, y se
repite la operacidn. Mientras tanto, se afiade a la fase
acuosa un agente neutralizante de écidb, tal como hidrdxido
de amonio, para controlar su pH en el intervalo de aproxima
damente 1-2. Esto ayuda a transferir el cobre, y suponiendo
que hay una mezcla adecuada de las fases, tres etapas de
contacto, y una relacidn de caudal acuoso a orgdnico adecus
da, se separa cobre de la fase acuosa en proporciones mayo-
res del 99%.

Si no hay presente ningin contenido de metal
deseable en la fase acuosa agotada en cobre, se envia-direg]
tamente al recipiente 70 de evaporacidn y cristaligzacidn.
Sin embargo, si hay presentes nicuel y/o cobalto, se envia
a la etapa 76 de recuperacidn de nicuel/cobalto. Entretanto
la fase orgénica que lleva cobre se somete a una separacidn
del cobre en el depdsito de separacidn 80, usando una diso-
lucidn separadora de dcido sulfirico diluido. E1 funciona-
miento de este depdsito es en gran parte igual que el de 1la
cdmara de extraccidn 62, ya que las fases respectivas flu-
yen en contracorriente entre si y se mezclan y se separan
en cada etapa. Al final de la operacidn, la fase orgdnica
del depdsito agotada en cobre se recircula a la cdmara 62,
y la disolucidn dcida de sulfato separadora de cobre se 114
va, a través de la tuberia de alimentacidn 82, o bien 2l
autoclave de tratamiento con hidrdgeno 84, o a un depdsito
de separacidn electrolitica, 86.

En el autoclave 84, la disolucidn separadora

se agita y se walienta a una temperatura elevada, es deciz
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de 176 a 2329C. Ademds, la disolucidn se expone a la accidnl
de hidrdgeno gaseoso y se mantiene a una presidn total de
unos 35 kg/cm2 a 49 kg/cmz. En estas condiciones, el cobre
precipita en forma de polvo finamente dividido que estd sug|
tancialmente exento de impurezas. E1 polvo se separa en un
filtro 88. E1 decido sulfurico dilufdo que se genera en la
reaccidn se recircula a la etapa de separacidn orgdnica dell
depdsito 80.

En el depdsito 86 de separacidn electrolitica,
el cobre se recupera por métodos convencionales de separa-
cidn electrolitica, y el deido sulfdrico diluido que se ge

nera en el depdsito se recircula al separador orgdnice 80.

I

" Si hay niquel y cobalto presentes en el 1liqui
do, pueden extraersé del mismo por medio de un agente de
extraccidn orgdnico, tal como LIX-64N en queroseno, d2 mo-
do similar al procedimiento de extraceidn de cobre. Véase
la opcidn 2 de Nigquel-cobalto. Sin embargo, para aue tenga
lugar la extraceidn, el pH del 1liocuido tiene gue mantener—
se en alrededor de 6 o mds, y ésto se logra afiadiendo una
cantidad suficiente de agente neutralizante de deido, %al
como hidrdxido de amonio. Una vez mds se usa deido sulfd.
rico dilufdo para separar los metales de la fase orgdnica,
y los metales se separan a su vez de la disolucidn de sul-
fatos por separacidn electrolitica en el depdsito 86. En-
tretanto, el deido sulfurico generado se recicla a la eta-
pa de separacidn orgdnica. Alternativamente, los metales
pueden recuperarse por hidrogenacidn, como se ha indicado.

S8i hay presentes niquel y cobalto, la fase acug
sa agotada en cobre puede someterse también a la opcidn de

transferirla directamente o bien a la accidn del autoclave
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de hidrogenacidn 84, o del depdsito 86 de separacidn elegc
trolitica. Véase la Opcidn 3 de niquel-cobalto.

Ademds, cuando el liauido de lixiviacidn no
contiene una cantidad de cobre econdmicamente atractiva,
pero contiene niquel y/o cobalto, puede transferirse di-
rectamente al depdsito de hidrogenacidn 84, o al depésito
de separacidn electrolitica 86. Véase la Opcidn 1 de Ni-
quel-cobalto. Es decir, puede dejarse en dérivacidn la
etapa de extraccidn orgdnica.

En el procedimiento de hidrogenacidn, la di-
solucidn que contiene niquel y/o cobalto se agita y se ca
lienta a una temperatura elevada, del orden de unos 149 a
2602C. Tambidn se mantiene una sobrepresidn de hidrégeno,.
hasta una presidn total de aproximadamente 35 kg/cm2 a
unos 63 kg/cmz. Puede usarse también un germen metdlico u
otro catalizador adecusdo. También en este caso el metal
o los metales se recuperan en forma de polvo, y si se re-
cuperan ambos, pueden separarse por cualquiera de entre
varios métodos convencionales, incluyendo la preciplifa-
cidn del cobalto en forma de carbonato en una disolucidn
de carbonato de amonio, en la que el niquel es soluble.

Si hay presente una cantidad apreciable de
zinc en el mineral, la disolucidn acuosa de sales agotada)
en hierro que sale del filtro 66 se somete a una extrac-
¢idn por cambio de iones (u otro procedimiento de extrac-
cidn) en el extractor 90. La fase orgdnica se somete a sg|
paracidn y la disolucidn separadora se lleva después a un
depdsito 92 de separacidn electrolitica. Mientras tanto,
la fase acuosa agotada en zinc del extractor 90 se envia

al recipiente 70 de evaporacidn y eristalizacidn.
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Independientemente de qué camino siga el pro-
ceso, el liouido agotado del recipiente 70 se trata con
una proporcidn estequiométrica de un agente neutralizante
de dcido. E1 liguido se evapora después para cristalizar
las sales nitrato y/o sulfato ogue hay presentes. Si se usd
amoniaco como agente neutralizante de dcido en todo el pro
ceso, las sales son principalmente nitratos o sulfatos de
amonio. Estas son perfectamente vendibles en la industria
agricola como fertilizantes.

Para regenerar el dcido nitrico que se usa en
el autoclave 6, la fase gaseosa se sangra del autoclave y
se transfiere a un condensador 32, donde se separa el va-
por de agua que hay en la fase. Los gases se oxidan desvpuéd
con oxigeno o aire en un reactor de oxidacidn 34, y los
0xidos superiores de nitrdgeno resultantes se hacen pasar
en contracorriente con agua en una torre de absorcidn 36,
para generar el decido.

La fase gaseosa que hay en el autoclave 6 tie-
ne un contenido particularmente alto de Jdxidos nitrosos.

El dcido regenerado se suplementa por medio

de una instalacién 94 productora de deido, a la que 2iimen

ta a su vez un generador de amonfaco 96, que también alimey

ta a una instalacidn 98 de hidrdxido de amonio.

Los ejemplos siguientes ilustran el procedi-

miento. En cada uno de los tres primeros ejemplos, una muesg

tra de 200 gramos del minerzl se tratd en un autoclave de

acero inoxidable a una densidad de pasta de 287 gramos/li-
rtro. Usando una extraccidn tedrica de 100% del cobre, pla-
ta o niquel, se produjo wn lfquido de lixiviacidn de alre-

dedor de 60-100 gramos/litro para la recuperacidn dptima

e eoE
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de los metales.
BJEMPLO 1

. 1
La primera muestra a2 tratar era un concentrado de sul-

furo de cobre con la composicidn siguiente:

Cobre 25,8%
Hierro 25,0%
Azufre 38,1%
Didxido de silicio 5,0%

Esencialmente, éste es un concentrado de calcopirita
gue contiene principalmente los sulfuros de hierro y cobre.
El concentrado tiene la siguiente distribucién de tamal

fio de particulas:

Malla (micras) 7 en vneso
~297 1,3
-210 3,5
-149 5,2
-105 8,2
- 74 -7,0
- 53 6,1
- 44 8,7

Se hicieron variaciones en la temperatura, la scbispre
sidn, la relacidn de concentracidn de dcido & mineral, el
tiempo de lixiviacidn, y el grado de agitacidn, para deter
minar su efecto en la puesta en disolucidn del cobre.

Una vez lixiviada cada muestra, el residuo se¢
lavd, se filtrd, se secd y se analizd.

Para una muesbtra de 200 gramos se necesitan
654 mililitros de dcido al 40% para alcanzar la proporcidn
estequiométrica.

Los resultados se indican en las %tablas 1 a §

sigulentes.
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TABLA 1 j
(PARAMETRO DE| TEMPERATURA,
DEPOSITO DE LIXIVIACION 4

:
Temp. Tiempo Ac%do Gas Conc dg | Cu Fe
- Conc | Vol usadofsobrepr sida : )
(ec) (Min) | (%) : (ML) _(kg/cm”) (g) i_(%) 7%
101 60 40 654 O2 7 200 2,34 T,
105 " 5,46 9,t
110 2,97 Tyt
115 3 Ty!
120 2 8,!
125 v \% v W \v v .2 6,

TABTA 1A

105 60 40 654 N, 7 200 6,4 14,
110 5,24 10,
120 5,5 13y
125 | 5,4 14,
130 2 \ Y "l 5,2 14,

# Velocidades tipicas de agitac. con propulsor |

grande
l




Y

TEMPERATURA)

! ANATISIS EXTRACCION
' Cu Fe S. BSust. insoclubles Cu Fe 3
Al (B (@ (%) (%) (%) (%)
2,34 7,1 32,5 52,4 98,95 94,3 83,2
' 5,46 9,8 30,4 46,6 95,2 91,06 82,3
2,97 7,85 13,8 69,8 98,27 95,28 94,64
'3 7,5 20,9 66,4 99,8 95,26 91,46
,2 8,2 -—- - 99,88 94,66  --
.2 6,2 26,3 64,4 9,88 95,96 88,9
' 6,4 14,6 31,5 44,7 95,1 86,3 81,0
5,24 10,2 31,45 - 95,2 90,3 80,5
5,5 13,7 21,2 47,7 95,2 88,0 84,5
i 5,4 14,5 28,7 43,8 95,0 86,1 82,4
5,2 14,7 29,2 46,6 95,5 87,6 83,1
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PARAMETR0 DE PRESI{

080

TABLA 2

{

DEPOSITO DE LIXIVIACION

Sobrepres. Gas Tiempo Temp. Ac}do Conc.de Cu Cu Te
de gas tusado Conec , Vol { en peso
(kg/en®) | (min) | (ec) | () jim) (&) SO
3,5 0, 60 105 40 654 200 ‘2,1 8,0
4,9 j} | L l l | ' 4,03 8,4
8,4 N 2,6 8,73
1
TABIA 24 l
[,

3,5 N, 60 105 40 654 200 6,5 14,1
4,2 7,0 15,0
4,9 .l -6,9 15,3
5,6 "l 655 15,00
6,3 Sl 63 141
7,0 Sl T ege 14,6
Ty7 9,7 16,2
5,4 11,1 18,1
9,1 N2 v y \% v / 12,35 17,8




ANATTISIS EXTRACCION

Cu Fe S T Sust. insolubles Cu Fe S

(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

'2,1 8,0 32,9 54,5 98,4 93,75 83,7

4,03 8,4 34,3 52,2 96,6 93,25 82,4

2,6 8,73 26,8 56,9 98,0 93,4 87,3

i -

]

|

i

;6,5 14,1 31,3 46,8 94,4 87,5 81,9
7,0 15,0 22,5 43,2 93,5 85,5 85,9
6,9 15,3 30,9 44,2 93,6 85,5 81,1
6,5 15,05 26,85 43,175 93,9 85,5 83,4
6,3 14,1 31,60 42,7 93,9 86,1 79,9
6,4 14,6 31,5 44,7 94,2 86,25 81,0
9,7 16,2 28,2 45,8 91,4 85,2 83,4
11,1 18,1 30,4 40,8 88,8 81,4 79,8
12,35 17,85 30,45 39,35 87,2 80,9 79,2
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TABIA 3
(PARAMETRO DE TIEMPQ

DEPOSITO DE LIXTIVIACION

Tiempo | Temp. Gas Acido Conc.de Cu|| ! Cu Fe
Usado ;Sobrepresidn| Conc.' Vol | en peso '
(gin) | (20) | (e/en®) | (B Lo | (s # (&
10 105 0, 7 40 654 200 '13,6 18
20 5 3 12,3 17
30 o S5 14
60 h 7,8 13
75 L 5,9 12
90 v N4 \V'g g W \'g ' h 2,5 9




46

hav §

ANALISTS EXTRACCION

" Cu Pe S Sust. insolubles Cu Pe S

(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

' 13,6 18,6 29,6 34,0 83,7 75,0 76,5
1213 17’4 29,6 4—1,6 87,9 82,4 80,75
T45 14,7 22,7 52,4 94,2 88,25 88,4
7,8 13,2 31,5 40,2 92,0 86,2 78,8
5,9 12,1 29,5 49,1 95,1 89,1 83,75
2,5 9,1 30,2 55,7 98,1 90,3 85,4

R LT,
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TABIA 4 ,
(PARAMETRO DE CONCENTRACION DE ACTI{
!

i

DEPOSITO DE LIXIVIACION

IR S

Acido Gonc. de Cuj Tiempo Temp Gas g—-cu Te
t ’ .
Conc 1 Vol en peso usado!Sobreny. - y
(%) i () (2) (min) | (eC) (xg/en)d (F) (B
1
10 1050 80,5 60 120 02 _ 7 ‘14,0 17,¢€
20 653 100 |1 12,8 17,C
30 870 200 , 3.2 9,
40 654 0,2 8,¢
50 522 0,2 7,6
40 350 . 1.5,0 22,°¢
40 1050 1,1 7,¢
® \7 v Vi \V4 :
40 654 A v 0,4 7,C
% agitacidn a2 alta velocidad con propulsor normalizadc. '



ANATISIS EXTRACCION

‘Cu Fe S Sust. insolubles Cu Fe S
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
‘14,0 17,6 28,3 36,8 84,5 19,8 19,25
12,8 17,0 26,9 39,1 86,55 83,75 81,4
(3.2 9,4 25,7 58,4 97,6 93,2 88,2

0,2 8,2 ——- o 99,8 95,4  ——-

0,2 7,6 18,2 70,2 99,8 99,5 93
1.5,0 22,5 40,2 21,7 90,6 56,4 49,8
1,1 7,8 22,2 60,4 99,2 94,6 90,2

0,4 7,0 22,9 67,4 99,6 95,6 20,9
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EJEMPLO II
La siguiente muestra a tratar era un concen-

trado de cobre-plata con la composicidn siguiente:

Cu 24,6%
Ag 4312 gr. por Ton
Fe 27,0%
S 38,0%
Insolubles 7,4%

Sélo requirid confirmacidn el tiempo de lixi-
viacidn, dados los pardmetros establecidos en el Ejemplo I.

E1l volumen de dcido estaba también en equili-
brio estequiométrico con el mineral, y la distribucidn de
tamafios de particulas de mineral era comparable a la del
Ejemplo I.

(Véase Tabla 6).

EJEMPLO IIT
La dltima muestra era un concentrado de pla-

ta-niquel-cobre con la composicidn siguiente:

Cu 22,8%
Ni 6,7%
Ag 3812 gr. por Ton
Fe 23,0%
S 39,0%
Insolubles 6,8%

También en este caso sdlo se necesitd uwna
confirmacidn de tiempo, y los resultados se basaron en la

proporcidn esteguiométrica y una distribucidn comparable

(Véase Tabla 7).
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TABLA 5

———————————

(PARAMETRO DE AGITACION)

e

DEPOSITO DE LIXIVIACION

Agitacidn Método de | Temp | Tiempo Acido Ga
la suspen- Conc , Vol |jusddo | Sobre;
sidn (eC) (min) (%) : (ML) ! (ke
Ninguna Estandar 120 60 40 654 | D, !
Inyeccidn de 0, '
Estandar
Alta velocidad | ;!’ ’
Normalizada Inyec. .
Normalizada 0> Mezcla B v N N N R, \

[>con propulsor grande de paletas

E>En el depdsito




ek,

ANATISIS EXTRACCION

r Gas Cone. de Cu Cu Pe 3 Sust. in-j{ Cu Pe S

usado iSobrepres%én en peso solubles _ .

{ : (keg/cm®) (g) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
'Dz T 200 6,8 16,3 25,1 41,9 93,4 83,6 83,7
] 9,9 15,5 28,1 38,5 89,5 83,2 80,2
‘ 0,2 8,2 ——ov oo 99,8 95,4 ===
z“ 0,4 T,0 22,9 67,4 99,7 45,6 90,8
N 0,18 6,8328,2 63,8 99,9 95,5 88,1
Y, N 2,7 10,5 14,2 75,2 98,5 94,2 94,9
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TABLA 6

CONCENTRADO DE COBRE Y PLATA

ANATISIS DEL CONCENTRADO :

CU +oseee 24,6% !

Ag +ve.e.. 4312 g. por Tmj

- Fe vvven. 27,0%
S +..... 38,0%

Insolubles 7,4%

PARAMETRO DE TIEMPO

DEPOSITO DE LIXIVIACION ! AN
Tiempo| Temp. Gas Acido Cone.de CufjlCu Ag
usado'Sobreprgs.| Conc. Vol | en peso .

(Min) | (20) \ (kg/em®) | (#) (ML) (&) (%) (g/Tm)
15 120 0, 7 40 700 260 4,23 1317
30 1,67 462
45 0,4 227
60 0,2 12,8
15 0,18 9,6¢
90 0,2 8,4:

120 W W v v v N 0,2 8,7¢




ANALISIS DEL RESIDUO EXTRACCION

du Ag Fe S  Sust.insolubles Cu Ag Fe S

A8 (g/mm) (%) (%) (%) (%) (%) (#) (%)

4,23 1317 14,4 28,5 47,0 97,3 95,2 91,6 75,1
1,67 462 12,1 30,0 49,1 98,98 98,39 93,1 88,1
0,4 227 9,1 30,2 56,0 99,79 99,3 95,6 89,5
0,2 12,8 7,5 28,5 60,0 99,90 99,96 96,55 90,6
0,18 9,68 6,2 26,3 64,5 99,91 99,97 97,5 92,0
0,2 8,43 5,1 24,0 67,4 99,91 99,98 97,8 93,1
0,2 8,75 4,5 23,1 68,4 99,97 99,97 98,2 93,4
I
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CONCENTRADO DE PLATA-NIQUEL~-COBR™°

TABLA 7

ANALISIS DEL CONCEN-

TRADO
CU. s 00 . LR BN T 22’8%
Ni cevennnns ceve. 6,7%
Ag L N N 0383-.2“g/mr
e tiveeinnnnns 23"0%

S sr s es st et et 39‘,0%
Insolubles .... 6,8%

.
»

PARAMETRO DE TIEMPO

DEPOSITO DE LIXIVIACION

e

- K

Tiempo |Temp. Gas Acido Conc;dAECu : C?i . Ni
usado:Sobrepres. Conc , Vol en peso, R

(in) | (20) kg/en®) | (#) ram | () % (%)
15 120 02 7 40 700 200 i5,6 1,8
30 ;2 y1 0,9
45 Y ,48 0,4
60 I o ,21 0,11
5 0,19 0,10
90 0,20 0,10

120 <V RV N’g W v N2 :O »22 0,10




[15]

ANATISIS DEL RESIDUO

EXTRACCION

Cu Ni Ag Fe S Sust. Insolub. Cu Ni Ag Fe S

(%) (%) _g/tm (%) (%) (%) () (%) (%) (%) (%) _

l5’6 1,8 1503 14,0 27,3 42,4 96,0 95,8 93,25 90,25 88,8
2,1 0,9 541 12,0 29,3 49,9 98,75 98,17 97,94 92,3 89,8
0,48 0,4 275 9,4 25,8 58,1 99,75 99,30 99,10 95,2 9225
0,21 0,11 17,5 6,2 26,4 65,0 99,90 99,83 99,95 97,2 9295
0,19 0,10 12,5 5,0 24,4 67,4 99,92 99,85 99,96 97,7 93,6
0,20 0,10 9,4 4,4 28,6 64,1 99,91 99,84 99,97 98,0 9225
0,22 0,10 9,4 4,0 27,0 65,6 99,90 99,84 99,97 98,2 9275
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EJEMPLO IV

Un liquido de lixiviacidn deido bruto, filtrg
do, que contenfa sulfato, procedente del Ejemplo T aun pH
de aproximadamente 0,3, se hirvio y se evapord hasta seque
dad; después, los sdlidos gue guedaron se disolvieron de
nuevo en agua. Se observé gue los sdlidos de hierro no en-
traban en disolucidn, sino que en su mayoria guedaban en su
mayor parte en forma de dxido insoluble.

Por separado, 300 mililitros del 1lfquido de
lixiviacidn del Ejémplo I aun pH 0,3 se evaporaron hasta
150 mililitros, y se afiadid hidrdxido de amonio para lle-
var el pH de la disolucidn hasta 1,7. Después, la disolu-
cidn se calentd en una bomba de presidn de acero inoxida—
ble hasta una temperatura constante de 1509C, mientras la
bomba se purgaba de gases con oxfgeno durante 20 minutes.
Cuando se abrid la bomba, se observd que habia precipitado
dxido férrico.

Se hicieron otros ensayos en la bomba a tem-
peraturas superiores. Se formd el dxido en todos los casos,
¥ las temperaturas de 2002C y superiores formaron realmen-
te un mejor producto de dxido férrico. Sin embargo, a 1502
se formé en todos los casos un precipitado cristalino del
éxido, bien formado y fdcilmente filtrable.

También se hicieron otros ensayos, que impli
caron sembrar la disolucidn de lixiviacidn con varios com-
puestos gquimicos que se crefa que podfan catalizar 1la pre-
cipitacidn al calentar la disolucidn en un recipiente abiey
to. No obstante, ninguno de los compuestos quimicos produ-
Jo un precipitado bien formado de hierro. Asimismo, el au~

mento de pH de 0,1 a 5,0 no aumentd la aptitud del precipi
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tado para la filtracidn en un recipiente abierto.
EJEMPLO V
Un 1fiquido de lixiviacidn de 4eido nitrico,
filtrado y estequiométricamente equilibrado, que contenia
50 gramos de cobre por litro y 35 gramos de hierro por li-
tro en forma de sulfato/nitrato mixto, se calentd en un
autoclave de acero inoxidable a 2602C. La temperaturz indi
cada se mantuvo s¢lo durante unos 5 minutos ¥y la disolu-
cidn se dejd enfriar rdpidamente. E1 pH se mantuvo en 1,0.
Ia recuperacidn del hierro, en forma de dxido férrico ne-
gro, fué del 99% del total en disolucidn. E1 sdlido era
granular y fédcilmente filtrable, y no contenia nada de co-
bre detectable.
EJEMPIO VI
Se observd que a temperaturas superiores a

unos 125¢C habia un aumento brusco en la sulfatacidn del
azufre en el 1liquido de lixiviacidn no filtrado resultante
del Ejemplo I. Ademds, se observd que los ajustes de pH en
los liguidos de lixiviacidn filtrados sometidos 2 la ac—
cidn del autoclave en el Ejemplo IV, no afectaban aprecia-
blemente al rendimiento del precipitado de 4xido de hierro.
Por lo tanto, se realizaron ensayos en los que la disolu-
cidn de lixiviacidn del Ejemplo I se sometid a temperatu-
ras superiores a unos 1252C durante la operacidn de lixi-
viacidn, y se observd que durante la lixiviacidn precipita
ba directamente de la disolucidn un Jdxido hidratado de hie
rro filtrable. En la regidén inmediatamente superior a unos
» 1602C, parece que el precipitado es menos propicio a la
filtracidn.

Se consigue un efecto similar de precipita-

oz
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cidn del Jdxido con muestras de cobre-plata y plata-niquel-
cobre tales como las usadas en los Ejemplos II y III. Igual
mente, el efecto puede conseguirse también con muéstras aug
contienen cobalto.

EJEMPIO VIT

Un concentrado que contenfa 15% de cobre, 10%
de zinc y 17% de hierro, se lixivid con dcido nftrice 2 und
concentracidn de 40%. La temperatura de la disolucidn se
mantuvo en 13892C y la presidn del autoclave se mantuvo en
5,6 kg/cm2 manométricos durante 45 minutos. Ia disolueidn
se agitd por medio de un agitador situado por encima ¥y a
1000 rpm.

La suspensidn lixiviada se filtrd para seva-
rar la fraccidn sélida del filtrado. La fraccidn sdlida cor
tenia principalmente hidrdxidos de hierro precipitados.

El 1iquido de lixiviacidn filtrado contenia 56,2 gramos de
cobre por litro, 8,7 gramos de hierro por litro, y 30,1 grd
mos de zinc por litro. .

EJEMPLO VIII

El zinc tiene uma quimica similar en disolu-

cidn en dcido nitrico, y puede esperarse gue reaccione co-
mo el cobre, la plata, el niquel y el cobalto bajo los pa-
rémetros antedichos, cuando un mineral de sulfuro de zinc
se somete a los procedimientos de los Ejemplos I-VII.

En los Ejemplos siguientes, unos ligquidos de
lixiviacidn del +tipo desarrollado en los Ejemplos I-VIII
anteriores, se someten a una extraccidn con disolventes pa
ra la etapa de recuperacidn de metales, usando o bien la
"LIX-64N" antes citada, una hidroxioxima sustituida en al-

fa fabricada por General Mills Corporation de Minneapolis,
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Minnesota, § "Kelex 100", una 8-hidroxicuinoleina sustitui-
da con hidrocarbilo, fabricada por la Ashland 0il and Refi-
ning Company de Houston, Tejas.

EJEMPLO IX

Un 1iquido de lixiviacidn que contenfa 53 gra|

mos de cobre por litro y 5,9 gramos de hierro por litro se
puso en contacto con una disolucidn orgdnica de 30% en volu
men de "LIX-64N" de General Mills y 70% en volumen de gquero
seno, en un aparato mezclador-sedimentador en contracorrien
te en tres etapas. Bl pH del 1liquido se ajustd a aproximada
mente 1,5 antes de introducirlo en la primera etapa de ex-
traceidn, y tras cada etapa del mezclador-sedimentador ha-
bia un depééito de ajuste de pH, del que se extraian para
la etapa correspondiente la corriente de alimentacidn acuo-
sa y la de recirculacidn acuosa. En todos los depdsitos el
pH se mantuvo continuamente en aproximédamente 1,5 ahadien
do hidrdxido de amonio. Ademds, los depdsitos eran de tal
‘tamafio que los precipitados de hidrdxido que se formaban
se redisolvian, y se dispusieron telas metdlicas y/o fil-
trantes para que los precipitados no pudieran pasar a la
etapa siguiente hasta que se hubieran disuelto de nuevo.
Se usd wna relacidn de alimentacidn de mate-
rial orgdnico a lfquido de lixiviacidén de 12,7 a 1. Con
una recirculacidn acuosa en cada etapa, esta relacidn se
redujo 2 1,12 a 1 para aseguéar que las fases se mezclaban
2 una buena velocidad y aque habia una buena velocidad de
transferencia de masas. Durante la operacidn de contacto
se introdujeron en la primera etapa 5,9 mililitros de 1i-
quido de lixiviacidn acuoso por minuto, y en la tercera

etapa se introdujeron 75,1 mililitros de la fase orgdnica
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por minuto. La fase acuosa salia del sedimentador y entraba
en el depdsito de ajuste de pH, y de la disolucidn existen~
te en este Ultimo se recircularon de nuevo al depdsito ae
mezcla 61 mililitros por minuto, y wnos 6 mililitros por mi
nuto se llevaron a la segunda etapa de extraccidn. Este es-
quema bdsico se siguid también para el resto de las etapas
de extraccidn. Se encontrd que el 85,3% del cobre del liquil
do se extrajo en la primera etapa, el 11,5% en la segnﬂda
etapa, y el 2,6% en la tercera etapa. El producto refinado
que salfa del depdsito de ajuste de pH de la tercera etapa
contenia 0,34 gramos por litro de cobre, aue representaban
una extraccidn de aproximadamente 99,4% del cobre. Ninguno
de los demds metales del liquido precipitd durante la tota-
lidad de la operacidn.

EJEMPLO X

De modo similar, un liquido de lixiviacidn

filtrado que contenia 65 gramos por litro de cobre se puso
en contacto en contracorriente, en un ‘aparato mezclador-sé-
dimentador continuo en tres etapas, y el pH del liquido se
mantuvo en 1,5 entre etapas por adibién de hidrdxido de amo
nio. Asimismo, se mantuvo una relacidn de caudal orgdnico
a acuoso de 1,12 a 1 en todo el proceso, usando una corriepn
te de recirculacidn acuosa. También la fase orgdnica conte-
nfa 30% de "LIX-64N" en gueroseno. Se extrajo el 99,6% del
cobre del liquido, sin que precipitase ningin otro metal.

EJEMPLO XTI

Una fase orgdnica madre se transfirid conti-

nuamente desde una seccidn de extraceidn tal como la ante-
rior, a un aparato separador mezclador-sedimentador en dos

etapas (en contracorriente) y se mantuvo en el aparato una
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relacidn de flujo orgdnico a acuoso de 1,87 a 1. La separa-
cidn se efectud con una disolucidn de decido sulfdrico que
contenia 180 gramos de dcido sulfurico por litro. E1 elec-
trolito inicial contenia 20 gramos por litro de cobre y la
concentracidn final del electrolito era de 30 gramos de co
bre por litro, lo que representaba una transferencia de co
bre al electrolito de 10 gramos por litro. Se separd el
93,4% del cobre de la fase orgdnica madre y el resto se re
circuld a través de la seccidn de extraccidn.
EJEMPLO XIT

Se usé un aparato de separacidn electroliti-
ca en conjuncidn con un sistema ligquido continuo de cambio
de iones, del tipo empleado en los Ejemplos IX-XI. El ape
rato trabajaba con una densidad de corriente de 2,5 ampe-
rios por decimetro cuadrado, y con agitacidn de aire y re-
circulacidn del electrolito. Los cdtodos producidos sc ana
lizaron dando 99,8 L 0,2% de cobre puro, y sin hierro ni
fomo detectables presentes. La eficiencia de la corriente
eléctrica fué mayor de 87,7%.

EJEMPLO XITIT

El pH de un liguido de lixiviacidn de calco-
pirita se ajustd 2 1,8 con hidrdxido de amonio, y el 1iqu§
do se puso en contacto dos veces con una disolucidn orgdni
ca que contenia 10% de "Kelex 100" de Ashland, 10% de deca
nol, y 80% de queroseno. E1 liquido contenia 59,1 gramos
de cobre por litro y 7,1 gramos de hierro por litro. Entre
los contactos, el pH se ajustaba de nuevo a 1,8. Se usd
una relacidn de fase orgdnica a acuosa de 8,4 2 1. No que

dd cobre detectable en la fase acuosa, y la extraccidn se

completd hasta esencialmente el 100%. Para separar el co-|
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bre de la fase orgdnica se usé dcido sulfirico a 180 gra-
mos por litro. Se hicieron dos contactos a la relacidn
de fase organica a acuosa de 8,4 a 1. El 77% del.cobre

se transfirid a la fase sulfirica acuosa.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia ¥ nueva, gque
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn, en Kspafia, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes: '

12.- Un método de recuperacién de uno o mds
metales del grupo que consta de cobre, plata, niquel,
cobalto y zinc a partir de un mineral del metal o los
metales que conbiene azufre y hierro, que comprende entre-
mezclar el mineral y al menos una cantidad estequiométrica
de acido nitrico de una concentracidn de aproximadamente
30 a 50% en volumen, para formar una disolucidn lixiviadora
adcido acuosa de los mismos, calentar la disolucidn a una
temperatura igual o superior al punto de fusidn del azufre,
al mismo tiempo que la disolucidn estd contenida bajo pre-
sidn en una atmosfera relativamente inerte, controlar la
temperatura de la disolucion para precipitar sustancialmen-

te el contenido de hierro a partir de la disolucidn, sepa-
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rar relativamente el precipitado de hierro de la fase so-
Juble en acido de la disolucidn, y recuperar el contenido
de metal o metales de la fase soluble en dcido.

2&,- Un método segin la reivindicacidn 12,
en el que después de haber precipitado el contenido de
hierro, la disolucidn se somete a vaporizacidn subita para
precipitar de la misma cualquier cantidad de azufre inso-
lubilizado, y el azufre precipitado se separa con el preci-
pitade de hierro.

2,- Un método segin la reivindicacidn 18, en
el que las sustancias insolubles en el dcido se separan de
la fase soluble en acido antes de separar de la misma los
contenidos de metales, v el precipitado de hierro se sepa-
ra al mismo tiempo que las demds sustancias insolubles en
el acido.

Li,- Un método segin la reivindicacidn 32, en
el que una vez precipitado el contenido de hierro, la di-
solucidn se vaporiza sibitamente para precipitar de la misq
ma cualquier cantidad de azufre insolubilizado, y el azu-
fre precipitado se separa al mismo tiempo que las demas
sustancias insolubles en el dcido.

8,- Un método segin la reivindicacidn 12, en
el que el azufre se cristaliza en forma de una sal del misH
mo y se separa relativamente de la fase soluble en el dci-
do después de separar de la misma el contenido o conte-
nidos de metales.

68.- Un método segin la reivindicacidn 1%, en
el que la temperatura de la disolucidn de lixiviacidn se
controla para que precipite el hierro en forma de una sal

del mismo y después la sal se separa relativamente de la

L A e T 1y P} TS < TR
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fase soluble en el acido.

7¢.- Un método segin la reivindicacion 62, en
el que la fase soluble en dcido relativamente exenta de
hierro se evapora para cristalizar y separar relativamente
el azufre de la misma en forma de una sal sulfato,

8&,- Un método segin la reivindicacion 72, en
el que la operacion de precipitacion del hierro se efectua
durante la etapa de lixiviacidn y la operacion de crista-
lizacién de la sal sulfato se efectda después de separar
el contenido de metal o metales de la fase soluble en el
acido.

92,- Un método segin la reivindicacidn 12, en
el que el contenido de metal o metales se extrae con disol~
ventes de la fase soluble en el acido y después se recuperd
del agente liquido de extraccion.

10%,~ Un método segin la reivindicacidn 1%, en

peratura superior a aproximadamente 1258C durante la etapa
de lixiviacidn, para precipitar el hierro en forma de una
sal del mismo.

112.~ Un método segin la reivindicacidn 1%,
en el que la disolucidn de lixiviacidn se somete a agita-
cidn durante la etapa de lixiviacidn.

12&,~ Un método segun la reivindicacidn 1,

o 7 . V
en el que se forma una suspension acuosa del mineral y
después se afiade al dcido mientras éste esta bajo agita-
« ! » ! . . T ] + 7

cion y presion en el recipiente de lixiviacion.

132,~ Un método segin la reivindicacidn 1%,
en el que los gases de reaccidn generados en el recipiente

. . . L)
se recogen fuera del recipiente, se oxidan a los oxidos
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superiores de nitrbgeno, y se entremezclan con agua para
regenerar acido nitrico.

14&.~ Un método segin la reivindicacidn 13%,
en el que el dcido nitrico regenerado se devuelve al reci-
piente.

158.- Un método segin la reivindicacidn 12,
en el que la fase soluble en el dcido se somete a la ac-
cidn del autoclave a una temperatura de mas de aprokimada-
mente 149¢C para precipitar el hierro disuelto en forma de
su 6xido, v el oxido se separa relativamente de la fase so~
luble en el acido antes de recuperar de la misma el conte-
nido de metal o metales.

16&.- Un método segin la reivindicacidn 152,
en el que la fase soluble en el dcido se somete a la ac=-
cidn del sutoclave después de separar relativamente de la
misma las sustancias insclubles en el acido.

7 17%.- Un método de recuperacidn de uno o mis
metales del grupo que consta de cobre, plata, niquel, cobal
toy zincapartir de un mineral.

Tal v como se ha descrito en la Hemoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian y

para los fines que se han especificado.
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bBsta emoria consta de cuarenta y nueve hojas

escritas a maquina por una sola cara.
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