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REF: CK/MJM

EXTitaCTO DE LA DESCRIPCION

Se aporta aqui un método para recuperar compuestos
metdlicos y metales a partir de minerales metédlicos o gangas,
concentrados, aleaciones y otros materiales contentivos de
mebales. Bl material que contiene dichos metales se somete
a lixiviacidn en una solucidn acuosa de &cido nitrico a la
presidn atmosférica y a températuras que pueden variar entre
la temperatura ambiente y el punto atmosférico de ebullicidn.
Se mezcla o se forma una sal inorgénica en la_sqlucién para
elevar el punto atmosférico de ebullicidn de diéha solucidn.
Se calienta la solucidén para evaporar el agua y para elevar
la concentracibén de la sal. EL punto atmosférico de ebulli-
cibn de la solucidn se eleva con un aumento en la concentra-
cién de sal y ocasiona el desarrollo de un ggs contentivo de
écido nitrico o nitrégeno, y la precipitacién-;ﬁcesiva de
compuestos metdlicos sesﬁp se eleva el punto de ebullicién
de la solucidn. Se filtra la solucidn después de cada preci-
pitacidén sucesiva para recuperar el compuesto metdlico o la
megcla de compuzastos metdlicos que hayan precipitado segin
queda indicado. A continuacidn, se pueden separar los com-
puestos metdlicos y tratarse por medios ordinarios para pro-

dueir un metal o una aleacidén relativamente puros.

ARTECEDEN'TES DE LA TNVLNCTION

Muchas de las reservas mundiales de metales'se en-
cuentran en depbsitos minerales de baja graduacibén, que con-
tienen porcentajes relativamente bajos de metales. Por lo
seneral no es factible, econdmicamente, recuperar los meta-
les de los minerales de baja graduacidén, puesto que el costo
del proceso sobre estos materiales mediante métodos ordinarios

suele exceder del valor del metal recuperado.
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Otro inconveniente de los métodos ordinarios es
el de que se limiten en general a la recuperacidn de un solo
metal a expensas de sacrificar o despreciar los demfs meta~-
les recuperables. -

Los métodos ordinarios son también insatisfactorios
por requerir el uso de autoclaves de alta temperatura y so-
metidos a presiéﬁ, que introducen problemas en cuanto a2 man-
tener cierres herméticos de presidén y una agitacién adecuada.
Tales autoclaves son lawbién costosos de adquirir y de mante-

nexr.

RESUMEN D T4, TNVENCION

Se aporta agul un procedimiento para recuperar me-
tales de las gangas, concentrados, aleaciones y otros mate-
riales que contengan metales, el cual resuelva.ios proble-
was precedentes relativos & la recuperacidén del metal, y que
es particularmente Gtil y-ventajoso en cuanto a recuperar
selectivamente compuestos metélicos y metales de minerales
metdlicos que contengan concentraciones de metales relativa-
mente bajas. El procedimiento de esta invencidén estd basado
en el descubrimiento de que los compuestos metdlicos pueden
precipitar selectivamente y de modo sucesivo de soluciones
de &cido nitrico mediante mezcla de una sal inorgénica en
dicha solucién para elevar el punto de ebullicién de dicha
solucidn a la presién atmosférica, para causar un desarrollo
de gases contentivos de &cido nitrico y de nitrdgeno. Cuando
tal cosa ocurre, cada metal presente en la solucidn precipi-
tard selectiva y sucesivamente dentro de limites especificos
de ‘temperatura como un compuesto metdlico que se cree es un
bdxido metélico.

La ganga, el concentrado, la aleacidn u otro mate-
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rial que contenga los metales que se trata de recuperar, se
somete a lixiviacién en una solucidn acuosa de &cido nitrico
a la presibn atmosférica, para disolver los metales. Se mez-
cla una sal inorgdnica en la solucidn o se evdpora el agua
de las sales ya presentes en la fuente de origen del metal
para elevar su punto de fusidén. Se calienta la solucidn con
sal inorgdnica y se evapora el sgua para hacer subir el pun~
to de ebullicidén & fin de que se desarrolle dcido nitrico

u otro gas contentivo de nitrdgeno, lo gque haré que uno o
néds compusstos metdlicos precipiten én la solucidén-a ese
punto de ebullicidn particular. Se separa el precipitado de
la solucidn y a continuacidn, se repite el mismo proceso, es
decir, se calienta la solucidn hasta su nuevo punto de ebu-
1licidn para desarrollar dcido nitrico o un gas contentivo
de nitrdgeno y cauvsar una precipitacién de}otro compuesto
metélico. Se repite este proceso sucesivo y selectivo hasta
que han precipitado todos los mctales deseados presentes en
la solucibén o hasta que se ha evaporado tedo el disolvente
para dejar un compuesto final de nitrato metdlico que se
puede descomponer por calor a una teuperatura wis alta para
recuperar el 4cido nitrico o los gases contentivos de nitréd-
geno, para reciclar,

La cantidad o concentracibén de la sal en la solu-
cidn, en cada fase del proceso se determina por el punto de-
seado de ebullicidn, el cual es determinado a su vez por la
temperatura a la cual precipita cada metal en la solucidn.
Los limites de teuperatura a la cual se ha observado que pre-
cipitan ciertos compuestos metédlicos en las soluciones de sa-
les de nitrato son los siguientes:

Aluminio 153eC - 2129C
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Cobalto 1629C - 2162C
Cobre 158eC - 2052C
Hierro 1208C - 1552
Niguel 210e¢ - 220e¢
Manganeso 1902C -~ 21000
4inc 2209C - 2302C
Plata 190eC - 268¢eCt
Magnesio 3508C - 4002Ct

Se pueden también recuperar por el método de la
presente invencifn, después de haber medido sus temperaburas
de precipitacién, otroz metales, como el plomo, el vanadio,
el uranio ,el torio y el oro.

Muchos compuestos metélicos precipitarén de las
soluciones de nitrato dentro de limites de temperatura que
se superponen y, por ello, tales precipitados contienen con
sran frecuencia una mezcla de compuestos metidlicos que se
pueden separar entre si por medios ordinarios. para recuperar
los compuestos o metales individuales o se pueden tratar para

producir una aleacidén de estos metales.

DESCRIPCTION DIi UNA fORMA DE REALTIACION —DEL INVENTO

Describiremos una forma de ejecucibn de la presente
invencién en términos de un método pars recuperar niquel y
otros metales comunmente asociados con el niquel, tales como
manganeso, cobalto, cobre y hicrro, a partir de ganpas que
contengan niquel, tales como depdsitos de sulfuro de niquel,
depdsitos de bxido o laterita y wmédulos de manganeso proce-

dentes del fondo del océano.

Para recuperur cualquiera de estos metales, es decir,

niquel, manganeso, cobalto, cobre, hierro, o sus mezclas, a

pertir de wminerales mebélicos contentivos de cualquiera de

TR
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dichos metales o sus mezclas, conforme al .método de esta
invencidn, se lixivie el mineral en una solucién.acuosarmuy
caliente de 4cido nitrico a la presién atmosférica, con o sin -
otras ssles de nitrato presentes para disolver dicho metal.ﬁ_
o dichos metales. Se mezcla una sal inorgénica, tal como '
nitrato de magnesio, en dicharsolucién para elevar el punto

de ebullicién a aproximademente 1552 C, lo que se produce

a una concentracidn de nitrato de magnesio de aproximadamente

235 gramos por litro de solucién. Se calienta después la

solucidén a una temperatura de aproximadamente 1402 C a

aproximadamente 1552 ¢ para desarrollar &cido nitrico o un.
gas contentivo de nitrdgeno y hacer precipitar tod6 el bhierro
que se encuentre presente en el mineral, de la solucibn en

un cowpuesto que parece ser &xido de hierro. Se separa el
compuesto de hierro juntamente con el residuo de mineral
insoluble mediante filtracidn, pudiendo tratarse por medios
ordinarios para recuperar un compuesto de hierro relativamente
puro.

Después de haber sido separados el compuesto de hies=:
rro y la ganga de la solucidn, se aumenta nuevamente la con-
centracién de sal inorgénica por evaporacibén de agua y se
calienta la solucién para elevar su temperatura de ebullicidn
hasta 250 a 260¢ C aproximadamente, para desarrollar vapor
de 4cido nitrico o un gas contentivo de nitrégeno y hacer
precipitar el niguel, el manganeso, el cobalto, el cobre, o
sus mezclas, de la solucidn como compuestos que parecen ser '
6xido de niquel, 6xido de manganeso, 6xido de cobalto, 6xido
de cobre o mezclas de tales 6xidos. Comoquiera que.todos
estos metales precipitan dentro de limites de temperatura

relativamente fijos, es preferible precipitar los metales
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como mezcla en lugar de hacerlo individuvalumente, debido a
la superposicidén de los limites de temperatura de precipi-
tacibén y porgue estos metales purticulares se pueden sepa~
rar sin mucha dificultad para recuperar por wedios ordi-
nzrios el metal relativemente puro o sus aleaciones.

Los gases contentivos de nitrbdgeno se pueden con-
vertir en &cido uitrico y reciclarse para una nueva utiliza~
cién en el proceso, por medios ordinarios.

Bl nitrato de magnesio es el nitrato inorgénico
preferido para uso en la prcsente invencidn debido a gue el
amplio margen de temperaturas dentro del cual las soluciones
acuosuss de nitrato de magnesio estén liquidas coinéide con
la tewperatura de precipitacién de todos los indicados neta-
les. Se pueden utilizar otrus sales, tales como los nitratos
de calcio, bario y potasio, iguwalmente, ¥y preséhcarén tam-—
bién un amplio margen de temperatura Util muy similar al
del nitrato de magnesio. Taubién son utilizzbles con la
presente invencidén que no gueda liﬁitada al uso del nitrato
de magnesio o de otras sales de nitrato especificss, otras
sales inorgénicas, compatibles con el sistema aqui descrito.

Los depfsitos minerales pueden contener sulfuros
0 sulfatos, y en tal cuaso, la presencia de sulfatos puede
reducir el grado de precipitacién de los compuestos meté&li-
cos por el método de esta invencidn, ya que tales sulfatos
gon generalmente solubles ¥y no se volatilizan a los citadoes
limites de temperatura de precipitacibdn, tendiendo asi a
mantencr por lo wenos una porcidén de los wmetales en solucidn.
Ta adicidn de nitrato de bario o de nitrato de calcio a la
solucidn eliminurd toda interferencia con tales sulfuros

meéiante la formacidn de sulfato de bario o sulfato de calcio
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insolubles, respectivemente, que precipitarén en la so-
lucidn. Ia eliminacidén de tales sulfuros tiene también

la ventaja de eliminar la posibilidad de que se forme

a partir de los sulfuros del mineral un contaminante del
aire constituido por didxido de azufre, si la temperatura
del sistema sobrepasa las temperaturas de precipitacidn
sctualmente previstas. La presencia de cloruros sqlublés

en los depdsitos de mineral presenta el mismo problema que"
con los sulfatos solubles y debe ser eliminada.

Cuando se utilice el método de esta invencidn para
recuperar metales de los minerales metllicos o de otras 4
fuentes de origen de metales, distintos de los metales
especificamente citados aqui, pueden no ser necesariamente
de aplicacidn las condiciones egpecificas d§~actuaci6n
arriba expuestas, y puede ser necesario realigzar cieitas
pruebas de rutina para dqterminar la sal inorginica par—'
ticular y demds condiciones de actuacidn que resulten mis

apropiadas para ser utilizadas con la fuente de origen par-

“ticular del metal a tratar y con el metal o0 mezcla de me-

tales que se trated recuperar. La eleccidn de sal inorgénica
y demds condiciones de actuacidn, sin embargo, pueden ser
fécilmente determinadas por un experto en esta técnica,
bajo el beneficio del concepto inventivo aqui expuesto.
EJEMPLO 1

Se tomaron 100 gramos de una fraccidn de serpen-
tYina oreada, constituida por mineral de laterita, que pre=-
sentd en anélisis un contenido de 0,71 % en peso de niquel,
0,03 % en peso de cobalto, y que se obgervd era rica en
silicato de magnesio, se triturd hasta un tamefio de apro-

ximadamente 200 (paso de malla Tyler) y se mezeld con 50 ml

IR AT AT U e

AN AT e
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de &cido nitrico al 70 %, con una gravedad especifica de
1,42, 7 10 ml de ague., Se calentd la mezcla resultbante,
dejéndose hervir durante aproximadamente 15 minutos. Ter—
minado este periodo, se observd que la mezcla se habia es;
pesado, produciéndose algunas salpicaduras. Se anadieron a-
la mezcla aproximadamente 200 ml de agua a 252 C, 1o gque
hizo que se enfriara a gproximadamente 702 C y cristalizara
en forma de masa sélida. Se calentd la masa sélida a 1092C,
disolviéndose entonces los cristales. Guedaron presentes
algunos sd6lidos no disueltos,en suspensidn, filtrandose a
80 a 909C para dar 193 ml de un filtrado verde. Se lavd

¥y secéd el residuo no disuelto y pesd 78,2 g, dando en el
ensayo 0,16% de niquel. El filtrado ensayado produjo 0,743
g de niquel. Sobre la base del residuo, el filtrado y el
enélisis del material inicial, aproximadamente un 90 % en
peso del niquel originalmente presente en el wmineral, se
encontraba presente en el filtrado.

Se separd el hierro dei filtrado por precipita-
cibén con amoniaco. Se calentd el filtrado y se extrajo del
mineral el nitrato de magnesio. Se evapord el filtrado has-
ta que la temperatura de ebullicidén subid a 2002C, en cuyo
punto la solucidén empezd a producir espuma y cambidé de una
suspensidn verde claro a una suspensidén parda oscura. Se
continud calentando hasta que el punto de ebullicidn subid
a 2109C. Se enfrid la mezcla y se diluyé con agua muy ca-
liente para impedir la cristalizacidén. Se formd un preci-
pitocdo con produccidn de HNO5 durante el calenbtamiento a
aproximadamente 2002C y se filtré separdndolo del filtrado.
Se secd el precipitado y pesd 2,1 gramos. EL precipitado

secd presentd un color negro y el ensayo practicado dio
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aproximadamente un %30 % de niquel ademds de una cantidad

considerable de 6xido de manganeso.

EJEMPLO 2

Se tomé una cantidad de 200 ml de una suspensidén
que contenia aproximadamente 65 gramos de mineral de late~
rita niquelifera previamente reducida, con alto contenido
de hierro, y 35 ml de Acido nitrico al 70 %, mezcléndose
para dar una solucidn que presentd despuds de ser calentada
un pH de 1,0. Se calentd la mezcla a aproximadamente 1012C
durante 15 a 20 minutos para lixiviar el mineral. Se filtrd
y separd la ganga y se lavd tres veces con agua. El filtrado °
¥ el producto del lavado presentaban un volumen tobtal de.
350 ml y se sometieron a ensayo, dando un contenido de 0,90
gremos de niquel. Se secé la ganga y dio umr-peso dé 58,5
gramos y un contenido, en el ensayo efectuado, de 0,090
por ciento en peso de niquel, o un total de 0,053 g de niquel
Sobre la base del volumen de la solucidn, el peso del re- :
siduo y los ensayos, se extrajo mediante &cido nitrico,
Ok,4% del niquel. La solucidn recuperada a 1012C no presen-
%aba un color verde claro, sino rojo-pardo, lo queAindicaba
un considerable contenido de hierro.Cuando sé afiadié amonia-

¢co a una parte de la solucidén para elevar el pH a 4,0, se

produjo un precipitado de hidrdéxido férrico y se comprobd
mediante andlisis que contenia algo de niquel, que se hubie-
ra perdido por el método ordinario de recuperacidn a menos
de reciclarse. Se evapord una porcidén de 95 ml de los

350 ml de filtrado hasta que la temperatura alcanzd los-
1202 C por concentracidn de nitfatos metdlicos en un pe-
quefio volumen. Se formd un precipitado de oxido de hierro

finsmente dividido y sé separé por filtracibém. Pesaba 2 g .
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y en el ensayo dib 0,26 % Ni. £l filtrado se evapord hasta
secarse y se calentd a aproximadamente 2002 C, tLemperatura
a la cual se fundid, #1 filtrado pesd 0,8 g y did en el
ensayo 26,23 & Ni. La concentracidn de nitratos lixiviados.
por 4cido nitrico subib el punto de ebullicidn de la solu-
cidn a 1202 ¢, temperatura a la cual se descompuso el ni-
trato férrico en 6xido férrico, pudiendo separarse por fil-
tracién. Una posterior evaporacién produjo una pequefia
cantidad de residuo que contenia la mayor parte del niguel.
BJIEMPLO

Se tomaron 1.500 gramos de una peridotita oreada
de un depdsito de laterita de la zona occidental de los
Estados Unidos, dando en ensayo 0,51 % en peso de Ni, ¥y
se pulverizaron hasta conseguirse un grénulo-de aproxima-
damente 200 de grado de malla, mezclindose con 500 ml de
agua ¥ 250 ml de 4cido nftrico al 70 ¥ (gravedad especifica
1,42). Subid la temperaturs (sin calor externo) de aproxi;
madamente 25 a 702 C. Se agitd después la mezcla ¥y se ca=-
lentd con produccién de huwos oscuros durante .algunos mo-
mentos. El pH de la solucidn se elevé continuamente segin
reaccionaba el &cido nitrico para disolver el'silicato de
magnesio contenido en el mineral. Se afiadié &cido nitrico
en la medida necesaria para mantener el pH en aproximada-
wente 1,0, y se afiadid un total de 1.000 ml de dcido ni-
trico al mineral durante el curso de este ejemplo. Durante
un periodo de 1 ¥2 horas, se elevd la temperatura de ebu-
llicién de la mezcla a 1472 C como resultado del aumento
de la concentracibdn de Mg(N03)2 de la reaccidn con silica=-
to de magnesio y la evaporacidn de agua. Se enfrid la mez-

cla a 1102 C, se diluybd con aproximadamente 300 ml de agua
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hirviente y se filtrd. El filtrado de color verde claro | 35
tenfa un volumen de 850 ml. Durante la filtracibn, conti- |
nud reaccionando el &cido nitrico, de wodo que el pH del
fltimo filtrado fué de aproximadamente 3,0. Se lavd el
residuo con &cido nitrico diluido a temperatura ambiente i
para dar 300 ml de una solucién de lavado de color verde -
con un pH de 1,0, y después con &cido nitrico diluido a :
902 ¢ para dar 450 ml de un lavado verde amarillento de

un pH de 1,5, el residuo seco pesd 1.190 gramos, indican~

do que 310 gremos de casi un 21 % del mineral se habia di-
suelto. Se coumbinzron ¢l filtrado y los lavados para dar .
un total de 2.185 ml de solucidn verde clara con una tona-
lided amarilla. Bl primer filtrado hsbia contenido 1,86 g
de Ni por litro. La solucidn combinada contggéﬁ 2,55 g de
Ni por litro o un total de 5,57 g de niquel procedentesde
1.500 g de mineral, ascendiendo a aproximadamente el 73 %
del contenido en la peridotita oreada original a 0,51 % de
Hi. El residuo contenia 0,16 % de Ni ¢ un total de 1,93 g
de niquel,ascendiendo a aproximadamente el 20 % del conte-
nido en la muestra original.

. Se calentd la solucién combinada hasta la ebulli-
cidén y se concentrd por evaporacidén. Se produjo un precipi-
tado pardo rojizo, dentro de los limites de teuperatura de
entre 110 y 1202 C y sc filtrd, se lavd y se secd. Pesd
3,93 ¢ v demostrd ser un dxido de hierro acuoso, indicendo
que el lavado del residuo del mineral con &cido nitrico
diluido habia vuelto a2 disolver algo del hierro anterior-
mente precipitado. Se evapord la solucidn verde clara, que Y

quedd después de separar el hierro, hasta que la tempera-
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& oscurecer. Se continubé la evaporacién hasta un punto de
ebullicién de 2202 C y la mezcla quedd compuesta por un
sblido negro-pardo suspendido en liquido. Se enfrid esta
suspensidén y se diluyé hasta que entrd en ebullicidbn a los
1202 C. Se filtraron aproximadawente 500 ml de esta suspen- - F
sién mientras se encontraba la misma muy caliente, utilizan- ;
do una lémpara de calor para evitar que la solucidén se soli- ﬁ
dificara., El resto de la zuspensién se enfrid, se diluyd enr
agua y se filtrd a'la temperatura ambiental. La solucién
procedente de la suspensidn en caliente cristalizb en una
masa sblida. Fué disuelta y diluida en agua hasta dar un
volumen de 745 ml. 500 ml de la solucidn dilufda dieron un
peso de 663 g, con una densidad de 1,326 g por ml. Esto sig-
nifica aproximadamente la mis alta densidad de nitrato de %
magnesio que no cristaliza al enfriar a la tewmperatura am- :
biente. Suponiendo que el volumen original de 500 ml que
estaba liquido a los 1302 C representa Mg(NOB)a. 6H,0 , de

modo que los 245 ml adicionales o aproximadamente un fercio

del volumen de agua es libre a la temperatura ambiente, la
densidad de ME(NOE)E' 6H20 se puede calcular como de apro-
ximadamente 1,5 g por ml. Esto concuerda con el valor ted-

rico de 1,464 para Mg(NOy),. 6}120. Sobre esta base, 108

500 wl de filtrade (aproximadamente la mitad del total de

1500 g de mineral) pueden haber contenido aproximadamente

118 g de MgO, de wodo que algo més del 16 % del wineral fué
recuperado como Mg0, a parte de un posible 38 a 40 % de Mg0
tebricamente contenido en la serpentina no oreada. La mezcla

de 6xido metélico, precipitada por descomposicidén de nitra-.
tos metdlicos g partir de la solucidn de nitrato de magne~

sio, contenia 24 ¢ de Ni. La solucién restante después de la
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filtracibn en caliente contenia 0,66 gramos de Ni por
litro, mientras que la enfriada y diluida para filtrado

a temperatura ambiental conteniz 0,375 g de Ni por litro. .
Por lo menos parte de la diferencia fue causada por dilu-
cidén de la solucibén, por lo que no pueden sacarse conclusio=-
nes respecto a los méritos relativos del filtrado en ecalien-
te frente al filtrado a temperatura ambiente, si no es

la de la conservacidén abvia de energia al filtrar en caliep—

te en lugar de enfrisr y recalentar.

EJEMPLO 4

Se tomd un compuesto hecho con cinco muestras
de peridotita o saprolita alterada y pulverizada a un
tamafio de particula de 20 (paso de malla Tyler) que tenia
un contenido calculedo de niquel de 0,37%. Se trituraron
4733 gramos de la mezcla en un triturador de bolas hasta
dar aproximadamente un 65% de sbélidos.

Se tamizaron en hfimedo 1000 ml de la mezcla pas-
tosa en un tamiz de un pase de malla de 100, para fecuperar
230 g de + 100 de material tamizado. Se mezcld el mismo
con 100 wl de agua y se calentd hasta la ebuliicién, afiadien~
do 70% de &cido nitrico suficiente para mantener el;pH en
aproximadamente 1,0. Al ascender el punto de ebullicibn,
se afiudid més HNOa. Cuando ¢l punto de ebullicidn hubo
llegado alos 1352 C, se habian afiadido a la solucidn 230 ml
de HNO3 al 70%. La mezcla tot,l tenia un volumen de aproxi-
madamente 325 ml después de ser enfriada a 1002 C. Se afia~
dieron 200 ml de ague hirviente, al tiempo que se agitaba
y se filtrd la mezcla. El filtrado tenfia un volumen de
600 ml y el residuo pesaba 173 g. El ensayo hecho con el

residuo presentd 0,057% de Wi y el filtrado contenia
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0, 507 ¢ de Ni. Sobre la base del ensayo calculado de la
muegtra utilizada de compuesto, los 230 g'del material de
un paso de walla de 100 deberian haber contenide 0,85 g de
Wi, por lo que la extraccidn basada en la solucién fue de
aproxinadamente 0%, mientras que la basada en el anélisis
del residuo fue de aproximadamente del 88%. La pérdida de
peso de un 244 indica que puede haber sido disuelto por la
reaccidn hasta 50 g de bg0:
5 MgO. Si0, 4 6H1'IO5 o BMg(Noa)g + 510, 4 3H,0

Esto hubi.ra requerido 121 g de HNO3 al 100 % o
121 ml de HNO3 al 100 #. Como quiera que se requieren real-
mente 230 wl de HNO3 al 70 %, ¥ que el volumen de solucidn
disminuyb en aproximadsmente 100 ml durante la ebullicidn,

estas cifras demuestran ser consistentes. «---.

BJEMPLO 5

Se tomaron tres mil setecientos veintidés gramos
(3722 g) de material mezclado, de la zona de silicato de
laterita niquelferrosa (con un contenido calculado de nfquel
de 0,37 %) y se triturd y molidé en un triturador de bolas
hasta un 22 % + 100 paso de walla Tyler, después e afiadir
agua para dar uns densidad de pulpa de aproximadamente un
75 % de sblidos. Se pasd la mezcla pastosa a un recipiente
de acero inoxidable, dejando un cien % de volumen no ocupado.
Se afiadid una cantidad de 1500 ml de 4cido nitrico al 70 %
mientras se agitaba la mezcla con una varilla de acero ino-
xidable. La temperatura subid a 1062C con desarrollo de un
gas contentivo de nitrdgeno. La mezela hirviente espumd casi
hasta el extremo superior del recipiente. Después de ceder
la vipgorosa reaccién, se afladidé mis &cido nitrico hasta llegar

a un total de 2.500 ml de 4cido nitrico. Se calentd después
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la mezcla a 1309C y se mantuvo a esta temperatura durante

aproximadamente media hora. Se enfrid a 11092C y se afiadid

agua hirviente con agitacién para mantener los nitratos en

solucidn. Se filtrd la mezcla dejando el 6xido de hierro

con el residuo para producir 6.135 ml de solucidn verde

clara (el andlisis mostrd un contenido de 8,99 g de niquel).

Después de laver y secar, el residuo pesaba 3.075 g y con-

o u, RATTLE

[}

tenia 2,77 g de Ni. EL niquel total comprobado fue.de 11,76 !

g,del cual estaba en solucidn algo mls del 76 %." El resi-
duo contenia 0,09 % de niquel.

Se calentaron cinco litros del filtrado en una
caldera de acero inoxidable hasta la ebullicién. Empezd
a hervir a aproximadamente 1002C y se calentd para evaporar
el agua y subir el punto de ebullicién dqnlg.soluéién.
wuedd un color verde claro hasta llegar a una temperatura
de 160¢C, En este punto, empezd a oscurecer ligeramente y
a los 1852C se habia transformado en una mezcla pastosa,
tipo jarabe, de color pardo oscuro. Se observd una répida
produccidén de pequefias burbujas a los 19092C y continuéd la
misma & un grado menor, hasta llegar a los 2572C. Se en-
frié lentamente la solucidn caliente hasta 2009C y se
afladibé cuidadosamente agus al tiempo que se agitaba para
facilitar la mezcla. Después de diluir, se f£iltrd la mez=-
cla a sproximadamente 80 a 909C y se lawd perfectamente
el residuo con agua. El precipitado negro recuperado se
comprobd pesaba 26 g después de lavar y secar. Este preci-
pitado se analizd como mezcla de 6xidos metélicos, dando
25,0 % de niquel, 0,6 % de cobalto y 5,65 % de manganeso.
Se trataron cinco gramos del 6xid6 negro mezclado,con

fcido nitrico, para disolver el niquel y el cobalto, de-
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jando 0,620 g (12,4 % de precipitado negro) de MnO,.
Se electrolizd la solucidédn de niquel nitrato-
cobalto para producir una aleacidn de niquel-cobalto
en el catodo. Se halld que el filtrado contegia 0,53 g
por litro de niquel. Se hizo el filtrado ligeramente amo-
niacal mediante adicién de amoniaco y se tratd con sul-
furo de hidrégeno gaseoso para recuperar un precipitade
negro de sulfuros de cobalto y de niquel mezclados, de-
jando solamente 0,001 g de niquel porvlitro de solucién.
Se evapord le solucidén para dejar un jarabe
espeso en un punto de ebullicidén de aproximadamente 300eC,
Se calentd el mismo hasta aproximadamente '7502C para des-

componer el nitrato de magnesio en 6xido de magnesio y

.6xido de nitrégeno, que pudieron convertirse en &cido

nitrico para reciclar.

BEJEMPLO 6

Se tomaron 20 g de material de nddulo de man-
ganeso (recogido del fondo del océano) contentivo de
manganeso, niguel, cobalto, cobre, hierro y trazas de
cromo, y se trituraron a menos de un grado de paso de
malla Tyler 100 para su tratamiento. En luéar de pro-
cederse a la reduccidén gaseosa normal, se mezcld el ma-
terial con agua y se redujo mediante adicidn de 3,5 ml
de solucidn de hidrazina al 64 %. Se calentd la mezcla
espontineamente con efervescencia durante la reduccidn.
Cuando parecidé que la reaccidn era completa, se afiadid
cuidadosamente el equivalente de 20 ml de HN03(20 g de
Hi‘u’O5 al 100 %) para dar un pH de aproximadamente 1,0.
i1 volumen total de la suspensidén fue de aproximadamente

50 ml, Se calentd y se hizo hervir a aproximadamente 1102C
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50 ml de Mg (N03)2 en solucidén con una gravedad espe—’
cifica de 1,292 se afiadieron & dicha suspensién y se
calentd la mezcla hasta que hirvid, lo que empezd a los
108eC. Se ajustd el pH a 1,0 mediante la adicidn de

7 ml concentrados de HNO3 con considerable efervescencia.
Se continué la evaporacidén hasta que 1la temperatura de
ebullicidén atmosférica alcanzd ios 1202C, wmomento en el
cual se inicidé en la mezcla la formacidn de espuma, in-
dicando descomposicidn, lo cual vontinubd hasta alcanzarse
una temperatura de 1302C. Se enfrid la mezcla, se diluyh,
y se filtrd para dar un residuo de 11,6 g después de se-

carse. Zl residuo dio en anédlisis aproximadamente 17 %

Mn, 0,116 % Wi, 0,056 % Co, 0,068 % Cu, 12,2 % Fe, y 0,038%
Cr. E1 color del filtrado era verda y se_galentd a 160eC -

210eC, tiempo durante el cusl se formd un precipitado. Se
enfrid. .la mezcla, se diluyd con agua, se filfré y se lavd.
El precipitado seco dio un peso de 5,8 g y el andlisis
fue de aproximadamente 2,25 % Ni, 0,140 % Co, 49 % Mn,
2,17 % Cu, y 0,004 % Fe, y 0,002 % Cr.” Se calen?é el fil-
trado para evaporar el agua y para elevar el punto de
ebullicidn. A los 2209C, se produjeron. humos contehtivos
de nitrégeno en_fumaradas a partir de una suspensién vis-
cosa negre. Se conbtinud la evaporacidén hasta que el punto
de .ebullicidbn alcangd los 2509C. Se enfrid la mezcla, se
diluyé con agua hirviente, se filtrd y se secd. £l pre-
cipitado negro seco pesd 2,65 g y el anflisis dio 5,0 %
Ni, 0,86 % Co, 50 % Mn, 1,36 % Cu, y 0,01 % Fe. E1 Ni, el
Co, el Cu ¥ el Mn pudieron separarse del diéxido de man-
ganeso por disolucidén en HNO5 para dejar un Mn02 con }os

elementos solubles separables quimicamente o mediante

Sy ————LAS AR 4 L G L R Gt e
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cambio de iones de disolvente, y se recuperaron 1los me-
tales individuales en un estado relativamente puro por

electrdlisis.

EJENPT.O 7

Se tomaron 100 g de mineral oreado de sulfuro de
niquel que contenia sproximadamente 1,75 % de Ni como éxido
¥ sulfuro mezclgdos, y se molieron a menos de un grado de
paso de malla Tyler 100, megcléndose con 100 ml de agua.
Se afiadidé lentamente a2l mineral 70 % HNO; y se observé 1a
produccién de humos oscuros que contenisn nitrégenc. Se man~
tuve el valor pH de la mezclz en aproximadamente 1,0 median-
te la adicidn de.més HN03. Se hirvid la mezcla durante apro~
ximadamente una hora a 1022C. Se requirid un total de 25 ml
de HNO3 70% para mantener el pH por debajo-de 1,0. Se diluyd
la mezcla hasta un volumen de 200 ml mediante adicién de
agua y se calentd de nuevo a 101eC. Se filtrd la mezcla y
el residuo seco pesd 91,7 g. El filtrado era verde azulado
oscuro y aparecia claro. Se lavd el residuo con agua muy
caliente y se combind con el filtrado y los productos de
lavado. Se ensaybwa porcidn del filtrado en cuanto al sul-
fato mediante adicién de nitrato de calcio y‘se calentd
hasta la ebullicién. La precipitacidén de cristales blancos
en forma de aguja, de yeso, confirmd la presencia de sulfato.
Se calentd el filtrado hasta la ebullicibn y se afiadib el
equivalente de 5,0 g de Ca0 como nitrato céleico para pre-
cipitar el sulfato céleico al hervir. Los cristales blancos
cn forma de aguja, secos, pesaban 1,249 g, indicando que
se hebia utilizado un exceso de nitrato cilcico. EL filtrado
verde tenfia un volumen de 300 ml ¢ hirvid a 103%3eC. Se afia-

dieron 100 ml de una solucidén saturade de nitrato de mag=
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nesio, con una gravedad especifica de 1,376 a los 802C y
que presentaba cierta cristalizacidn de Mg(N03)2;8H20 a la
temperatura ambiente. La mezcla empezd a hervir a los
10%2C, Cuando se hubieron evaporado los 400 ml originales.
hasta un volumen de aproximadsmente 105 ml, hirvié a los
1279C. En este punto, la solucidn se hizo mls oscura y em-
pezd a producir pequefias burbuqas de HI\IO3 para dar una es-
puma que continud produciéndose hasta alcanzarse una tem-—
peratura de 1602C. Se habia formado una suspensién de apa-
riencia caqui. A los 1702C, se detuvo la formscidén de es—

puma y continud la ebullicién normal. El volumen fue de

"aproximadamente 70 ml. Se enfrid la mezcla a 1409C y se di-

luyd cuidadosamente vertiendo agua hirviente por los lados

del vaso de andlisis, mientras se removia. Al diluir hasta

-l

150 ml, la mezcla quedd en una suspensidén de un precipitado

de color anteado en una.solucién verde. Se filtrd a apro-
ximadamente 802C y se lavdé el precipitado con agua. El pre-
cipitado seco pesd 5,3 g. Se disolvid una muestra en HN03
para dar un pequefio residuo incoloro y una solueidn amarflla
clara, presentando cn andlisis el material soluble: 0,04 %
Ni, 16,25 % Fe y 23,3 % Cr. El filtrado tenia un volumen de
333 ml, su color era verde claro y contenia aproximadamente
4 g de niquel, 4,5 g de manganeso por litro y nada de hie~
rro, segin mostrd la absorcidn atémica. Se evapord el fil-
trado hasta gue el punto atmosférico de ebullicibn llegd

a los 1302 C, momento en el cual empezd el liquido verde
oscuro a formar espuma y continud haciéndolo, ensombre-
ciéndose sdlo ligeramente el color verde hasta que el vo-
lumen hubo descendido haste aproximadamente 50 ml y el

punto de ebullicidén en la atmbésfera fue de 1902C. En este
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punto, la solucién se hizo oscura, apareciendo inicial-

mente un precipitado verde y aumentando el mismo segin

subia la temperatura. Se continué el c-alentamiento hasta

que el punto atmosférico de ebullicidn alcanzd los 255¢C.
Se enfrid, se diluyd con agua hirviente y se filtrd para
recuperarse un precipitado verde azulado a partir de un
filtrado verde claro. El precipitado contenia 11,50 % Ni,
0,005 % Mn y 0,02 % Fe. Se evapord el filtrado hasta una
temperatura de ebul;icién de 2742C, momento en el cual se
forwé un precipitado gris oscuro. Se halld que el mismo
contenia 24,8 % Ni, 0,30 % Mn y 0,04 % Fe. Sobre la base
del contenido de 1,75 % de Ni contenido en el wineral y
de 0,36 % Ni en 91,7 g del material de residuo, la extrac-
cién del niquel fue completa en un 81 %, sin.reduccidn.
EJEMPLO 8

Se tomaron 100 g de nonahidrato de nitrato de
aluminio, de grado reactivo Al(N03)3.9H20 y se disolvieron
en 100 ml de una solucidén de nitrato de magnesio de una
gravedad especifica de 1,292 (aproximadamente 50 % en peso
de Mg(NO§)2.6H20). Se calentd la solucién clara y empezd
& hervir a los 1202C. Be continud el calentamiento con
evaporacidén de agua. La solucidén quedd clara e incolora,
hirviendo normalmente hasta llegar a una btemperatura de
1502C. A los 1539C se produjo algo de espuma y un efecto
de piel o costra sobre la superficie. Aumentd la forma-
cidn de espuma y se formaron cristales incoloros sobre la
superfide a los 1572C. A los 1632C, se formaron en la so~
lucidn cristales blencos. & los 1682C, los cristales ocu-
paban la mayor parte del volumen con el hexahidrato de ni-

trato de magnesio como liquido intersticial. Aparecieron

e
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.y se mezcld con 100 ml de agua hirviente, dejéndose eniriar.

.22 .

algunos humos de N02, mientras la temperatura_era'baja,
desprendiéndose humos de Acido nitrico. Se dejé subir la

temperatura a 2402C, Se enfrid la masa blanca hasta 1409C

Se filtrd y se lavd para dar un residuo cristalino blanco

R T R TR

y se secd a 1052C. El producto varié de cristales relati- A
vemente gruesos a casi un residuo amorfo de un compuesto ?
de aluminio. El peso en seco fue de 17,5 g. 100 g de

Al(N05)29H20 descompuesto en A1203 pesarian 13,59 g, por
lo que el producto contenia una pequefia cantidad de MgNO..

3

6H20, algunos compuestos de aluminio no descompuestos, ©

esteba ligeramente hidratado.

BJEMPLO 9
‘Se tomaron 100 gramos de caolin (areilla) que se
suspendieron en 300 ml de una solucidn de Mg(NOB)é-de-una

gravedad especifica de 2,292 y se afiadieron 50 ml de HNO3

.concentrado. Se calentd la mezcla hasta la ebullicidn a

los 1102C y se continud evaporando la solucidn hasta que el
punto de ebullicidn alcanzd los 1502C. Se enfrid a aproxi-
madamente 1302C y se afiadieron 100 ml de agua hirviente.
Se inicid la filtracidén a los 1002C para obteﬁerse un fil-
trado claro de color amarillo pélido. El residuo seco pesb
96 . Be evapord el filtrado hasta que el punto de ebu-
1licibén llegd a los 2209C. Se enfrid a 140°C, se afiadieron
100 ml de agua hirviente y se filtrd a aproximadamente 1002C
para producir un residuo blanco ligeramente anteado, que
pesaba 3,0 g.

Se ‘tomaron 50 g del residuo seco del mencionado
caolin y se mezclaron con 2 g de espato flGor en polvo,

205 ml de Mg(N05)2 en solucibn y 45 ml de Acido nitrico
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concentrado. Se calentd la mezcla durante 2 Y2 horas a
1152C en un recipiente de acero inoxidable, paséndose
después a un recipiente de vidrio y calenténdose fuerte-
mente hasta la temperatura de ebullieidn de “1452C., Tuvo
lugar una reaceidn considerable con produccidén de espuma,
dentro de los limites de 127 a 13%49C. Se enfrid a 1309C
¥ se diluydé con 1CO ml de'agua hirviente. Se filtrd para
dar un filtrado amarillo pronunciado. Bl residuo seco pésé
45,5 g. Se evapord el filtrade hasta que el punto de ebu-
1llicién llesd a los 2102C. Se produjo un precipitado blan-
co que se enfrid a 1409C y se diluyd después con 200 ml de
agua hirviente. Se filtrd y se secd el precipitado que pe-
s6 6,5 g después de seco y presentaba un color blanco.
EJSMPLO 10 -

Se disolvieron cinco gramos de carbonato de cobre
en una wezcla de 30 ml de H 0 y 10 ml de 4cido nitrico .
Se hirvid la solucidn para dar un.residuo de Co, y se
afladieron 40 ml de solucidn saturada de Mg(NOa)z. Se eva-~
pord la mezcla hasta un volumen total de aproximadamente
70 ml, qgue hirvid a 1152C. Su aspecto fue claro, y su co-
lor azul pronunciado. Se continud el calentamiento hasta que
el punto de ebullicibén 1llegd a ser de 1582 C, momento en el
cual la solucidn azul empezd a hacerse opaca y a formar
espuma, produciéndose vapores incoloros de Acido nitrico.
Entre los 178 y los 1802C se formd un precipitado azul ver-
doso oscuro. Ia reaccidn parecid haberse completado a los
1002C. Se dejd que la temperatura subiera a 2009C y despubs
se enfrié hasta aproximadasmente los 1409C y se diluyd con
45 ml de agua hirviente. Se filtrd wna suspensién de par-

ticulas azules de un compuesto de cobre, y se secb. El

.
l
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filtrado era azul, lo.que indicaba que la precipitacién

fue incompleta, quedando en solucibén algo de cobre.

EJEMPLO 11

Se disolvid un gramo de polvo metéiico de hierro
en 4cido nitrico ¥ agua para hacer 20 ml de una solucidn
de nitrato férrico. Se afiadieron 40 ml de una solucién sa-
turgda de Mg(N03)2. Se calentd la mezcla para evaporar el
agua y elevar el punto atmosférico de ebullicidn. 4 los 135%
la solucidén amarilla clara se volvid oscura, desprendiendo
un gas incoloro. Se aumentd la precipitacidén con més pro-
duccidn de gss, hasta llegar la temperatura a 150 a 155¢C,
punto en el cual volvid la ebullicidn normal. Se enfrid la
solucidn, se diluyd y se filtrd. El precipitado era un
compuesfo de hierro rojo anaranjado y tan fimamente dividido
que resultdé dificil retenerlo sobre el papel filtro. E1

precipitado secado 2l aire dio un peso de 1,5006 g.

LSJEHMPLO 12
Se disolvieron 4,953 g de Ni puro (N03)2.6H20

(contentivo de 1 g de Ni) en un volumen total de 75 ml de
solucibén de nitrato de magnesio, calentando después hasta
la ebullicién. La solucidn permanecid de un color verde
claro hasta llegarse a un punto de ebullicién de 1552C,
momento en el cual se desprendid algo de &cido nitrico y
la solucidn se hizo wés oscura, empezando a formarse un
precipitado de color verde claro a los 2159C. Se calentd
la solucidén hasta 2309C para dar 1,4491 g de un precipitado
compuesto de niguel, de color verde claro, después de en-
friar, diluir, filtrar y secar.

SIHHPLO 13

Se disolvieron 4,938 g de hexahidrato de nitrato de

. wwan v cece v
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cobalto de grado reactivo, contentivo de 1,00 g de co-

balto, en 75 ml de nitrato de magnesio, con uns gravedad

especifica de 1,292 (aproximadamente 50 % en peso de Mg(N03)2

+6H,0). La solucién color de rosa claro hirvid a 1402C, sin

otra variacidén que la de oscurecerse hasta tomar un color

plrpura. No hubo otro cambio hasta llegar a una temperatura

de 2102C. Por encima de este punto, se produjo un gas

dcido y se formd un precipitado negro de un compuesto de

cobalto. Se enfrid el misuo, se diluyd, se filtrd y se

secd, para recuperar 1,584 g de polvo negro.

EJEMPLO 14

Se tomaron 22 g de calcocita de alto grado (prin-

cipalmente Cuzs), ¥ se molieron hasta un tamafio de paso

de malla Tyler de 100, mezcléndose con 50 -ml.de agua. La

adicién de 50 ml de 4cido nitrico concentrado hizo que la

mayor parte del material negro entrase en solucidn,con

produccién de algunos humos oscuros de NO,. El pH fue de

0,0 segln indicaba el papel de pH. Después de calentar

para dejar hervir lentomente durante una hora, se f£iltrd

y separé un residuo granular poroso. Se tratd el mismo

con 10 ml de £cido nitrico concentrado en 50 ml de agua

¥y se hirvid hesta aproximademente un volumen de 10 ml, mo-

mento en el cual se recogid el residuo en gldbulos de azu-

frc fundido. Se enfrid la solucibn y se filtraron y se-

pararon los zlébulos de azufre. Se¢ combind el filtrado

con ¢l primer filtrado y se anadieron 50 ml de una solu-~

cién de nitrato cllecico contentiva de 5 g de C20 y 10 g

de 4cido nitrico, al sulfato precipitado formade durante

la oxidacidon del sulfuro de cobre por &cido nitrico.

)
e

celentd la solucidn hasta la ebulliciédn, y se filtrd
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¥ separd un precipitado blanco de Ca 50, . Se afiadieron

50 ml de solucidn de Mg(N05)2 de una gravedad especifica
de 1,296 y se calentd la solucidén hasta la ebullicién y

se evapord. Empezd a formarse un precipitade pardo rojizo'
a los 185¢C, que se habia hecho muy voluminoso a los. 205¢C.
Se enfrié la mezcla hasta aproximadamente 1409C, se diluyd
con agua hirviente hasta un volumen de aproximadamente 150
ml y se filtrd a una temperatura de entre 80 y 1002¢. El
certificado pardo rojizo se secd, produciendc una torta
blanda de masa en polvo, que pessba 9,33 g. Se tratd un
gramo de este material con hidrdxido de amoniaco concen~
trado para disolver éxido de cobre, que entrd en solucién
s6lo lentamente para dar una solucién azul oscura. Se eva~
poré el amoniaco y se disolvid el residuo en 5 ml de écido'
nitrico, para dar una solucién verde clara. Al aiiadirle
amoniaco, se formbé una solucién azul oscura de amina de co-
bre y un residuo pardo rojizo de hidrdéxilo férrico, que se
£iltrd y separd. Se halld que éste pesaba 0,1020 g, indican-
do que el precipitado original de 9,23 g era solamente de
89,80 % de dxido de cobre, siendo el resto dxido férrico,
que se manifestd por su color pardo rojizo. Se sospechd que
el filtrado azul procedente de la primera descomposicidn
contenia sulfato extra. Se afiadieron 10 ml de Ca(N03)2 con~
tentives de un gramo de CalQ disuelto en Acido nitrico y se
calentd la solucidn hasta aproximadamente 1102C para obte-
ner un precipitado de aggjas blancas, caracteristico de Ca
80,. Se filtrd y separé.‘Se calentd el filtrado hasta 2102C,
empezando en este punto a formarse un precipitado verde.

Se continud el calentamiento hasta 2302C, se enfrib, se

diluyd con agua hirviente y se f£iltré a 80-1009C. E1 preci-
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pitado cristalino verde claro se manifesté como una torta
blandae al secar, pesando 12,38 g. Se lixivid un gramo de
este material con amoniaco concentrado, dando un residuo
gris azulado claro de un peso de 0,2970 g, lo que indicaba
que solamente un 70,30 % del precipitado era 6xido de
cobre libre, siendo el resto posiblemente un complejo de
sulfatos de magnesio o calecio de composicidn desconocida.
Se comprobd el filtrado de este producto en cuanto al con-
tenido de sulfato, mediante adicidén de més nitrato célcico,
con resultados negativos. Z1 nitrato de plata afiadido como
prueba en cuanto @l cloruro dio solamente una nubosidad
blanca pero no precipitacidén de ig Cl. Al calentarse nue-
vamente el filtrado hasta 2%02C, se produjeron 5,20 g més
de precipitado verde azulado claro de un coqpuesto de cobre.
22 g de Cu,S si la calcocita hubiera sido pu;a, hubiesen
equivalido a 27,5 g de Cu0. El material recuperado, supo-

niendo que el cobre soluble en amoniaco era CuO, ascendid

a 21,12 gramos.

EJEMPLO 15

Se tomé un concentrado de oro piritico, que
contenia aproximadamente 6 onzas (170,10 g) de oro y 16 on-
zag (453,60 g) de plata por tonelada, con aproximadamente
4 % de plomo, 2 # de zinc y 4 % de cobre, y se tostd a
1500 a 1800eF (815,55 - 982,2290) para eliminar algo del
azufre. Se lixivid el resultado de la calcinacién con &cido
nitrico para limpizr las superficies del oro antes de 1a
cianidacién. Se calentaron 100 g del produecto calecinado
hasta la ebullicidn en una solucidén de 50 ml de Hy0 37 ml
de 70 % HNO5 (sp.g. = 1,42) para producir una solucidn de

lixiviacidén verde azulada que contenia hierro. Se filbtrd
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gl residuo, se lavd y se exfrajo el oro con cianuro sbédico.
Se calentd él filtrado conténtive de la solueidn de nitrato
ﬁe los metales solubles para recuperar los bxidos metdlicos
y destilar cl &cido nitrico utilizado en la-lixiviacidn. Ei
filtrado y la solucidn del lavado tenfan un volumen de 750 ml,
Se diadieron 300 ml de nitrato de magnesio,con una-gravedad
especifica de 1,2 y se calentd la solucidn hasta la ebu~
1licidn y la evaporacién del agua. Cuando se redujo el vo-
lumen a 300 ml, el punto de ebullicién era de 10880, Se
empezd a formar un precipitado pardo, que aumentd con la
elevacién de la temperatura, con una mayor evaporacidn, hasta
los 133%9C. Se enfrid la mezcla, se diluyd con eproximadamente
200 ml de agua hirviente y se filtrd. Se recogibé un preci-~
pitado dscuro, parte del cual pasd por el filtro y fue re-
filtrado después de sedimentar. El filtrado era de color
azul y su volumen era de. 300 ml. Se calentd hasta hervir

a los 1102C. La adicidén de Ca (NOB)2 no produjo precipitado,
lo que indicaba que habia poco sulfato presente, o nada.

La solucidén azul clara hirvid normalmente a los 1359C cuendo
se inicidé una considereble formacidn de espuma. Zmpezd la
solucidn a oscurecerse a los 1459C y empezd a formarse un
precipitado a los 1602C. A los 17092C habia evidentemente

algo del material en suspensidén. Se enfrid la mezcla, se

diluyd y se filtrd para dar un precipitado de color pardo,

.que dio un peso de 0,16 g después de seco, a partir de un

filtrado azul claro. El precipitado era cvidentemente 6xido
de hierro acuoso que habia sido disuelto pero no descompuesto
hasta que se alcanzd la temperatura de 1450C, Al volver a
calentarse el filtrado, se produjo una considerable canti-

dad de espuma. La solucidén permanecidé clara, de color azul
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oscuro, hasta que la temperatura llegd a los 1832 C,mo~

mento ¢n el cusl cmpezd a formurse un precipitado de color

azul claro. Z1 precipitado cumentd de volumen hasta que la

temperatura llegd a los 2002C, momento en el -cual empezd

a oscureccersc, indicando gue precipitaba un material dife-

rentc. Se conbtinud calentando hasta los 2602C. En este punto,

el precipitado se componia de dos partes: una materia densa

gris en el fondo de¢l vaso 4c gnsayo, y una materia flocu-

lenta verdosa dispersada por el liguido a 80/1002C. El re-

siduo parecia estar hecho de una mezela de 1,s materias

verde y gris. El peso total del material seco fue de 4,50 g.

Se lixivid un growo ds la materia seca con amoniaco concen~

trado para digolver aproximademente la witad de la misma,

dando una amina de cobre de color azul ogcuro, El residuo

gris procedente de un gramo dioc como peso 0,4180 g, lo

que indicaba que el 58,20 % del precipitado era éxido de

cobre. La materia gris era probablemente 6xido Ge plomo

descolorido por el preoipiﬁado metélico de plata negro.

SJUMPIO 16

Se tomoron 25,4 g de nitrato de plata, AgNOB, di-

sueltos en 100 wl de solucidn Mg(NOB)a, de uné rravedad

especifica de 1,288 o los 2720. Se calentd para poner en

solucibn el ﬂgNSB. ~mpezd a hervir lu mezcla a los llOQCS

en un volumen de cproximadsmente 120 ml. Se continud hir-

viendo hasta los 1859C, momento en 2l cual se observé un

ligero olor a &4cido nitrico. 2n este punto, el volumen de

la solucidn sc hobia reducido por evaporacidn del agua disol-

vente @ gproximadenente 50 ml. Cuando el punbto de ebullicibn

alcanzado los 2102C se produjeron suficientcs humos de

para dar al papel de pll hiimcdo el color correspondiente
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a pH 1,0. Unas pequefias burbujas produjeron una espuma
blanca en la parte superior de la solucidén. El volumen fue
de aproximadamente 40 ml. Se continud hirviendo con forma-
cidén de espumz y de lo gque parecid ser un precipitado blanco
en solucibén, hasta alcanzarse una temperatura de 2,68¢eC.
En este punto, el volumen era de aproximadamente 28 ml.
S-esuian produciéndose humos de &cido nitrico, al parecer
en un grado més lento. Se detuvo la ebullicién, se enfrid
a aproximadamente 1809C y se afiadid cuidadosamente agua '
hirviente por los lados del wso de ensayo para diluir la
mezcla. La solucidn presentdé un volumen de aproximadamente
100 ml cuando el material blanco en suspensidn dio lugar a
un precipitado negro que aparceid de pronto en ulterior
dilucidn. Se diluyd hasta 150 ml, se filtrd,.se lavd el
precipitado negro y se secd. EL peso del polvo negro par-
duzco fue de 2,050 g. Aparentemente, no se habia descom-
puesto todo el nitrato de plata, incluso a los 2682C. Con-~
firmado mediante adicidén de KCL a unas cuantas gotas del
filtrado para obtener ppct. blanco cuajado, caracteristico

de Ag Cl.

AJEMPT.O 17

Se tomaron aproximazdamente 200 ml de solucidn de
nitrato de magnesio en la que habian precipitado hierro-
niquel, cobalto y manganeso a temperaturas de hasba 2552C
Yy se evapord hasta la desecacidén en un plato de evaporacidn.
Se sometid el residuo a un calor de 4002 dentro de un horno,
produciéndose copiosos bumos oscuros de dibxido de nitrdgeno.
Bl material calcinado fue un resido blanco, poroso, friable.
Una muestra enviada a un laboratorio de espectrografia,de

confianza, dio el sciguiente andlisis espectrogrdfico semi-
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cuantvitativo:
Mg - constituyente principal, Si 0,012 5, il ~
0,0021 %, Ca 0,025 %, Ni - 0,0024 %, Cu - 0,C0014 X,
Fe -~ 0,0027 %, Pb - 0,020 %
En resumcn, la Patente de Invencidn :ue se so-
licita deberd reccer sobre lus siguientes

REIVINDICACIONIS

1. Un procedimiento para recuperar compuestos ne-
télicos de un materisl contentivo de diclios metales, pro-
cedimiento que comprende:

a) lixiviar dicho material en una solucidn zcuos:
de &cido nitrico, a la presién atmosférica, para disolver
dichos metales,

b) afiadir una sal inorgénica a dicha solucidn,

¢) calentar dicha solucidn para éumentar la
concentracién de la citada sal en la misma mediautc evapo~
racidén del agua y, por lo tanto, elevar sucesivamente cl
punto atmosférico de ebullicidn de Gicha solucidn hasta
que se produce urn gas contentivo de nitrdgeno, procedente

de dicha solucidn y se peruite quc los citados compucsbos

wmetdlicos precipiten selectivu y sucesivamente de dicha

solucidn, durante cada elevacidn sucesiva do btemverntursa
de la solucidn mencionada, y

d) filtrar la citada solucidn despuéds de cada elo-
vacién sucesive de tomperaturs para recuserar cl compueste
umetélico o la mezcla de compucstos metélicos precipitudos
después de cada clevocibn succsiva de bemperatura.

2. Un procecdiniento sepln la reiviadicucids 1 en
el que dicha sal inorgdnica cs un nitrato o una mezcle de

nitratos.
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3. Un pfécéaiﬁi“nto segin la reivindicacitn 1
en el que dicha sal inorgénica es nitratd de magnesio.

4, Un procedimiento segin la reivindicaciiém 1,
en el que dicha sal inorganica es nitrato de bario o ni-
trato de calcio.

5. Un procedimiento segin la reivindicacidn 2, en
el que dicho material contentivo de metal es un mineral mé-
tdlico y dicho metal es cualquiers del grupo constituido
por niquel, manganeso, cobalto, cobre, hierro,.o swmezclas.

6. Un procedimimto segin la reivindicacidén 2, en
el que € citado material contentivo de metal es un mineral
metédlico y el referido metal es cualquiera de los que cons-
tituyen ei grupo compuesto por: plomo, plata, cobre, oro, o
sus mezclas.

7. Un procedimiento segun la reivindicacién 2, en
el que dicho material contentivo de metal es mineral me-
talico y el citado metal es aluminio.

8. Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, en
el que dicha sal inorganica se afiade a la citada solucién
para elevar el punto de ebullicidén de la misma a aproxima-
damente 1552C, calenténdose dicha solucidén a una temperatu-
ra de entre aproximadamente 140 y aproximadamente 1552C pa-
ra producir el desprendimiento de ﬁn gas contentivo de ni-
trégeno y hacer que todo el hierro que se encuentre presen-
te eh dicho mineral precipite desde la indicada solucién co-
mo compuesto de hierro; y, opcionalmente, sé calienta la ci-
tada solucidén para elevar el punto de ebullicidén de diéha SO
lucién a aproximadamente 2602F (126,662C), calentandose, hag
ta los limites de entre aproximadamente 250C y 2602F (126,662C)
para producir un gas contentivo de nitrdgeno y hacer qué pre-

cipite todo el niquel, manganeso, cobalto o cobre, que se en-
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cuentren preseﬁtes en dicino mineral, a partir de dicha co-
lucién como compuesto de manganeso, cobalfo, cobre o sus
mezclas.

9. Un procedimiento segun la reivindicacién 8,
en el que la citada sal inorgénica es un nitrato o una mez
cla de nitratos.

10, Un procedimiento segun la reivindicacién 8,
en el que la citade sal inorgénica es nitrato de magnesio.

11, Un procedimiento segun la reivindicacién 10,
en el que dicha sal inorgénica es una mezcla de nitrato de
magnesio y de nitrato de bario-o nitrato de calcio.

12. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre
el qué ha de recaer la Patente de Invencidén que se solici-
ta: UN PROCEDIMIENTO PARA RECUPERAR COMPUESTOS METALICOS.

Todo conforme gqueda descrito y reivindicado en
la presente Memoria descriptiva que consta de treinta y
tres paginas mecanografiadas.

Madrid, 26 de Julio de 1976
BERNARDO UNG
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