UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS Y FARMACIA

RECUPERACION DE NIQUEL A PARTIR DE MINERAL LATERITICO
EMPLEANDO UN SISTEMA ELECTROQUIMICO Y LIXIVIACION CON CLORURO
DE SODIO

Informe de Tesis

Presentado por

William Ricardo Quiroa Hernandez

Para Optar al Titulo de
Quimico

Guatemala, Enero del 2014



JUNTA DIRECTIVA

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS Y FARMACIA

Oscar Manuel Cobar Pinto, Ph. D. Decano
Lic. Pablo Ernesto Oliva Soto, M.A. Secretario
Licda. Liliana Vides de Urrizar Vocal |
Dr. Sergio Alejandro Melgar Valladares Vocal Il
Lic. Rodrigo José Vargas Rosales Vocal Il
Br. Lourdes Virginia Nufiez Portales Vocal IV

Br. Julio Alberto Ramos Paz Vocal V



DEDICATORIA

A Dios, por permitirme vivir cada dia y poder asi llegar a este gran logro en mi vida. A pesar de
haberte dado la espalda muchas veces nunca me has abandonado y has hecho que cumpla cada meta

que me he propuesto.

A mi amada Madre Ana Elsa Hernandez de Quiroa, por ser el motivo principal de este éxito
alcanzado. Por cada minuto de vida que has sacrificado para sacarnos adelante y lograr que cada
uno de mis hermanos y yo logremos llegar a un objetivo en la vida. Por todos los consejos, las
grandes lecciones de vida, por ensefiarnos a ser un hombres de bien, por ser ejemplo de humildad.

Madre este triunfo es tuyo, te amo mucho.

A mi querido Padre Victor Roman Quiroa Mendez, por cada platica, por sus sabios consejos y
ensefianzas, y principalmente por dejarme la frase que he puesto en practica cada dia de mi vida:
“Es mejor ser una persona humilde y que todos te tengan la puerta de su casa abierta, a ser una

persona de éxito pero que nadie te abra la puerta de su casa”.

A mis hermanos Iban, Edwin, Melvin y Erick, por cada momento vivido a su lado y por compartir
conmigo muchas cosas. Cada uno me ensefio a ver y vivir la vida de forma diferente, agradezco
cada consejo, cada regarfio, cada vez que me animaron a seguir adelante, los quiero mucho hermanos

del alma.

A mis sobrinos Alejandro, Brandon, Dilan, Samantha, la pequefia Daphne que viene en camino,
Alejandra, Steven, Dayanara y en especial a mis dos pelones Angel y Diego por ser los angelitos de

mi vida, por estar presentes en cada momento y por brindarme cada uno su carifio.

Al Licenciado Eduardo Robles Aguirre por ser un maestro, mentor, un gran amigo y un hermano
del alma. Agradezco cada ensefianza dada y por guiar a un quimico que estaba perdido en su rumbo
y llevarlo hacia donde debe estar. Gracias por la confianza depositada en todos estos afios y por

creer siempre en mi a pesar de todo.

A Merck, Betio, Mingo, Teck, Coca, Maco, Marvin, el Chino, Vane, Gris, Pola, Giselle, mi brother

Juan Carlos y Abel, por ser mis amigos del alma con los que comparti muchas cosas, muchas



aventuras, muchos momentos graciosos, los cuales quedan por siempre en mi memoria y en mi

corazon.

A Jorge Reyes por ser un gran amigo y hermano, con quien tuvimos muchas batallas en el

aprendizaje y entender la belleza de lo que es la quimica.

A Shirley Torres, por ser una persona especial en mi vida y ensefiarme que con dedicacion,

disciplina y esfuerzo es posible cumplir cada meta y cada suefio que se proponga.

A Juan Jo, Muertes, Byron, Anibal, Cristy, Carmela, Tamara, Javier, Ratén, Odra, Jason, Gaby,
Sofia, Patty Navas, Mario, Eduardo y todos los quimicos que tuve el placer de conocer durante este
viaje, por la amistad y carifio de todos estos afios en los que comparti con ustedes esta aventura de
ser Quimico, gracias por sus palabras de animo, consejos, fregaderas y demas, mi vida universitaria

no hubiese sido la misma sin la presencia de todos ustedes..

A Elizabeth Ponce, por ser mi mejor amiga del mundo mundial, por haber estado en los momentos
alegres y los momentos tristes que he pasado. Por todas las palabras de &nimo, los jalones de
orejas, los consejos y apoyo incondicional. Gracias por su amistad sincera y por todos los

momentos compartidos.

A la Licenciada Delia Esperanza Arriola de Cordero, por ser una excelente maestra y mentora, por
guiarme en el camino de un mundo el cual no conocia: la Cromatografia y compartir ese
conocimiento de forma desinteresada. Agradezco principalmente la paciencia y por creer siempre
en mi a pesar de todos los muchos errores que cometi. Gracias por tus palabras sabias, tus

ensefianzas y por las porras para poder terminar este trabajo de tesis.

A los Ingenieros lleana Espinoza y Jhalmar Morales, por haber compartido un suefio hecho realidad
para mi: el momento de realizar mi EPS. Sin la ayuda de ustedes no hubiese aprendido muchas
cosas relacionadas con la mineria y que fueron fundamentales para realizar este trabajo de tesis.

Muchas gracias por todas las vivencias compartidas, su carifio y por todas lo aprendido.

Al Licenciado Carlos Suhul por ser una pieza clave en la elaboracion de este trabajo de tesis, por el

apoyo animico y todos los jalones de orejas para poder concluir este trabajo de tesis.

Para Don Panchito y Manuel quienes regalaron su valioso tiempo para ayudarme a realizar los
tramites que no hubiese podido realizar en tiempo. Gracias por compartir buenos momentos en el

Departamento de Fisicoquimica. Sin ustedes la auxiliatura no hubiese sido alegre.



A cada uno de mis estudiantes de Quimica Farmacéutica, Quimica Bioldgica y Quimica, por
permitir haber sido su instructor durante este tiempo, por tenerme paciencia y lograr asi impartir un
poco de conocimiento que les ayudara en su futuro como profesionales.  En especial para Maria
José, Jessica, Amanda y Surama con quienes después de todo ese tiempo quedo una bonita amistad
y por todo el apoyo dado hacia mi persona en todo sentido.

Por Gltimo a cada persona que tengo el placer de conocer, porque cada uno me hace ver la vida de
diferente forma y me han ensefiado muchas cosas. Para todos ustedes gracias por ser parte de este

gran éxito que sera el primero de muchos. Gracias totales.



AGRADECIMIENTOS

A la Tricentenaria Universidad de San Carlos de Guatemala, por permitir forjarme como quimico y
por brindarme todo el conocimiento para poder llegar a este logro importante.

A la OEQ por ser mi segunda casa, en donde comparti muchas vivencias, muchas alegrias y muchas

tristezas con mis amigos quimicos de todos los afios.

Al Departamento de Fisicoquimica, por permitir ser parte de ella como instructor e investigador.
Agradezco todo el apoyo brindado para la realizacion de este trabajo de tesis, no hubiese sido
posible la realizacién de esta sin el uso de sus instalaciones y equipo para realizar la parte
experimental. A los licenciados Rodolfo Orozco, Pedro Jayes, Pedro Ordofiez, Julio Juarez, Omar

Velasquez, con quienes tuve el gusto de trabajar y aprender.

Al Instituto de Investigaciones Quimicas, Biol6gicas, Biomédicas y Biofisicas de la Universidad
Mariano Galvez, por la ayuda brindada en el trabajo de tesis y por permitirme crecer como quimico.
Agradezco a la Dra. Claudia De Ledn, al Licenciado Willy Knedel, la Licenciada Tania
Monterroso, Mary, Lorena, Irene, Claudia Cosillo, Lucia, Sabrina, Teresita, Daniel, Judith y Julia,

por su amistad y apoyo.

Al Licenciado André Choco, por su ayuda en la parte estadistica de este trabajo de tesis y ser un

maestro en lo que a masica se refiere.
Al Licenciado Oswaldo Martinez por tu tiempo y paciencia en la revision de este trabajo.

A cada uno de mis catedraticos por compartir sus conocimientos y sabias ensefianzas durante todos

estos afios dedicados a la carrera.

A cada uno de ustedes por ser parte fundamental en mi vida.



1. Resumen

INDICE

2. Introduccion

3. Antecedentes

3.1 Propiedades Fisicas

3.2 Propiedades Quimicas

3.3 Mineralogia del niquel

3.4 Hidrometalurgia de concentrados de niquel

3.5 Procesos hidrometalurgicos del niquel

3.5.1
3.5.2
3.5.3

354

Matas de sulfuro de niquel
Pirrotina niqueloferrosa
Procesos para mineral lateritico

Proceso de lixiviado con cloruro

3.6 Refinamiento de niquel

3.7 Electrodeposicion de niquel

3.7.1
3.7.2
3.7.3
3.74
3.75
3.7.6

Principios basicos

Aplicacion de Leyes de Faraday para la electrodeposicion de niquel
Corriente y distribucion de metales

Poder de fuerza

Estrés interno

Adhesion

3.8 Quimica del proceso de electrorefinado en disoluciones de cloruro

3.8.1
3.8.2

Electrodos

Celdas

3.9 Electrolixiviacion de niquel a partir de mineral de bajo grado

3.10  Antecedentes de niquel en Guatemala

Pagina

12
13

16
18

19
19
21
22
23
23
24
25
26
26
27



N g &

10.
11.
12.
13.

3.10.1 Estudios de procesos de niquel en Guatemala

Justificacion

Objetivos

Hipotesis

Materiales y métodos
7.1 Universo de trabajo
7.2 Muestra

7.3 Medios

7.4 Procedimiento

7.5 Disefio de Investigacion
Resultados

Discusidon de Resultados
Conclusiones
Recomendaciones
Referencias

Anexos

28
30
32
33

34
34
34
36
40
43
57
62
63
64
68



INDICE DE TABLAS Y GRAFICAS

Pagina
Tabla No. 1: Contenido de niquel en el mineral 43
Grafica No.1: Espectro de Fluorescencia de Rayos X para la muestra de mineral digerida 43
Tabla No. 2: Corrida No. 1 del Experimento 44
Tabla No. 3: Corrida No. 2 del Experimento 45
Tabla No. 4: Corrida No. 3 del Experimento 46
Tabla No. 5: Corrida No. 4 del Experimento 47
Tabla No. 6: Corrida No. 5 del Experimento 48
Tabla No. 7: Corrida No. 6 del Experimento 49
Tabla No. 8: Corrida No. 7 del Experimento 50
Tabla No. 9: Corrida No. 8 del Experimento 51
Tabla No. 10: Corrida No. 9 del Experimento 52
Tabla No. 11: Corrida No. 10 del Experimento 53
Tabla No. 12: Cantidad Obtenida de Niquel en el Proceso Electroquimico 54
Tabla No. 13: Experimentos con el mejor porcentaje de recuperacion de niquel 55

Tabla No. 14: Prueba Binomial de los Experimentos Realizados 56



INDICE DE FIGURAS

Figura 1. Sistema electroquimico para recuperacion de cloruro de niquel

Figura 2. Sistema electroquimico visto desde arriba

Figura 3. Proceso de uno de los experimentos de electrolixiviacion

Figura 4. Electrodo de platino utilizado como anodo después del proceso

de electrolixiviacion

Figura 5. Electrodo de platino utilizado como catodo después del proceso

de electrolixiacion

Figura 6. Formacién de gases en el proceso de electrolixiviacion

Figura 7. Reaccion de las muestras obtenidas con la disolucién de amoniaco

Figura 8. Después de 30 minutos de reposo

Pagina

83

84

85

86

87

88

89

90



1. RESUMEN

Se desarroll6 una metodologia para la recuperacion de metales a partir de minerales, para ello
se realiz6 el proceso de recuperacion de cloruro de niquel a partir de un mineral de tipo lateritico
proveniente de una mena de El Estor Izabal, mediante un proceso electroguimico utilizando una

celda sin membrana.

Como electrodos del sistema se utilizaron dos electrodos de platino, el electrolito que se utilizd
fue una disolucién de cloruro de sodio de concentracién 100 g/l y 5 ml de acido clorhidrico
concentrado. Se pesaron 50 g de mineral pulverizado y se agregaron a 500 ml de la disolucién de
cloruro de sodio. El sistema trabaj6 por 2 horas a un potencial constante de 14 V, un pH inicial de 2

y a temperatura ambiente. Se realizaron 10 experimentos utilizando estas condiciones.

En 7 experimentos de los 10 experimentos se obtuvo un porcentaje de recuperacion de cloruro
de niquel por debajo del 10 %. Se obtuvo una media de porcentaje de extraccion de niquel de 9.20
% con una desviacion estandar de 5.91 %. EIl experimento 6 fue el que obtuvo menor porcentaje de
recuperaciéon con un 3.45 %, el experimento 10 fue el que presento el mayor porcentaje de

recuperacién con un 19.98 %.

Se concluye que la corrosion causada en el electrodo utilizado como catodo, modifico sus
propiedades electroquimicas lo cual provocd una actividad mayor en el potencial del &nodo,
haciendo que el sistema tuviese una alta actividad oxidativa, la cual se encargé de formar iones
clorato a partir del cloro acuoso que se iba formando por la oxidaciones de los iones cloruro
presentes en el electrolito, lo cual bajo la eficiencia en el proceso de electrolixiviacion del mineral
lateritico. A pesar de ello utilizando un electrodo de platino en éptimas condiciones y con la

limpieza adecuada, se puede obtener un porcentaje de recuperacion de niquel mayor al 10 %.



2. INTRODUCCION

Guatemala es un pais rico en minerales de diversos tipos, debido al variado perfil geolégico que
posee. Los principales metales que se explotan en el pais son oro, plata y cobre, entre otros. Otro
metal que se esta explotando en la actualidad es el niquel, principalmente en el departamento de

Izabal, en el municipio de El Estor.

El niquel se encuentra presente en 2 tipos de minerales: los que son de origen sulfuroso y los
gue estan compuestos por 6xidos de niquel, estos Gltimos se encuentran en mayor proporcion en el

pais, ya que son formados en climas tropicales.

Con anterioridad se explotaban las menas de mineral de 6xido de niquel, pero debido a los altos
costos en el proceso de obtencion del metal para su explotacion las empresas mineras decidieron
emplear las menas de niquel sulfuroso, a pesar de que la cantidad de este tipo de menas en el mundo
es mucho menor en comparacion a las menas de 6xidos existentes. Con el paso del tiempo y la
demanda de niquel a nivel mundial, las menas de niquel sulfuroso se han ido agotando. Por ello se

han retomado las explotaciones mineras de menas de 6xido.

Los métodos empleados en la actualidad para la extraccién de niquel de este tipo de minerales
se dividen en dos: los métodos pirometallrgicos que emplean hornos para la tostacion del mineral y
posteriormente fundirlo, y los métodos hidrometalUrgicos que consisten en lixiviar el mineral por
medio de disoluciones en medio &cido o bésico, para obtener el metal solubilizado y luego
purificarla por medios quimicos o electroquimicos. La desventaja de estos tipos de metodologia es
principalmente la contaminacion del medio ambiente, generando gases que pueden ser nocivos para
la atmdsfera, asi como la obtencion de residuos toxicos que pueden contaminar el suelo o los

cuerpos acuiferos cercanos a las &reas de minado.



Se estd empezando a investigar metodologias basadas en los procesos de electrolixiviacion, que
mezclan los procesos de electroquimica con lixiviacion para la obtencion de un producto lixiviado
en el menor tiempo posible, asi como la obtencidén al mismo tiempo del metal a partir de los
procesos de electrolixiviado. Se ha empezado a utilizar disoluciones de &cido sulfarico como medio
de electrdlisis en la reaccion. Entre las desventajas que se tienen se encuentra la generacion de
oxidos de azufre que enriquecen la atmdsfera con gases que generan lluvia cida, asi como el alto

costo que requiere el uso de este tipo de compuestos.

Este trabajo de investigacion consistio en un proceso para la lixiviacion de mineral compuesto
de d6xido de niguel proveniente de una mena ubicada en el municipio de El Estor, departamento de
Izabal, utilizando como reactivo lixiviante una disolucion de cloruro de sodio en medio &cido. El
método para la lixiviacién del mineral se hizo por medio electroquimico, utilizando una fuente de
poder de 14 V vy electrodos inertes de platino. La reaccion se agito de forma constante por un
tiempo de 2 h. La determinacién de niquel extraido se realiz6 por medio de espectroscopia de
absorcion atémica, utilizando una curva de calibracién a partir de una disolucién patrén de cloruro
de niquel. EI porcentaje de extraccion en el mineral se obtuvo de la relacién entre el niquel

obtenido en el proceso de electrolixiviacion y el contenido del mismo en la muestra de mineral.

Con esto se ayudara a la industria minera en el proceso de extraccion y obtencion de un metal
de forma rapida y sencilla, con la cual se ahorrarian costos en el proceso de extraccion y se evitaria

una mayor contaminacion del medio ambiente.



3. ANTECEDENTES

El niquel es un metal plateado de aspecto blanco con propiedades metélicas. Se encuentra
en la primera triada del grupo VIII, situado después del hierro y cobalto los cuales estdn muy
relacionados. Su configuracion electronica es 1s® 2s* 2p°® 3s* 3p°® 3d® 4s°.La gran importancia del
niquel se debe a su propiedad, cuando se utiliza como aleacidn con otros elementos de transicion,
para aumentar la dureza, fuerza y resistencia a la corrosion de un metal en un amplio rango de
temperaturas. Es esencial en la industria del acero y hierro, sus aleaciones con niquel han jugado un
papel importante en el desarrollo de materiales en la industria aeroespacial (ASM International,

2000).

3.1 PROPIEDADES FISICAS

Las propiedades fisicas del niquel dependen principalmente de su pureza, estado fisico y su

tratamiento previo. El metal es altamente maleable, duro, dictil y altamente resistente a la

corrosion en muchos medios. Su dureza y ductilidad persisten a temperaturas bajo cero.

3.2 PROPIEDADES QUIMICAS

Las propiedades quimicas del niquel son parecidas a las propiedades quimicas del hierro,

cobalto y cobre. El estado de oxidacion +2 es el mas importante en la quimica del niquel, aunque

los estados de oxidacion +3 y +4 son conocidos también.



La oxidacién de las disoluciones de sales de niquel (1) con cloro, bromo o persulfato en
disoluciones alcalinas producen oxido de niquel (I11) insoluble. Al contrario de lo que ocurre con el
hierro y cobalto, el niquel es estable en disolucion acuosa s6lo en su estado de oxidacion +2.Los
iones niquel (1) forman complejos facilmente, su maximo nimero de coordinacion es 6. El color
verde de la mayoria de sales de niquel (I) en sus disoluciones acuosas, se debe al cation octaédrico.
La fuerte tendencia del i6n niquel (1) para formar complejos con amoniaco, se utiliza en varios

procesos de extraccion.

El niquel absorbe hidrdgeno, especialmente cuando se encuentra finamente dividido; la
absorcion de hidrogeno aumenta con la temperatura. Los compuestos de hidruro formados todavia
no han sido caracterizados. EIl nitrégeno no es absorbido por niquel y no se combina directamente

con él, aunque hay una evidencia en la formacion del nitruro NizN (Cotton, 1972).

3.3 MINERALOGIA DEL NIQUEL

Los minerales de niquel se encuentran principalmente como sulfuros, silicatos e hidréxidos.
El radio i6nico del niquel divalente (Ni*’= 0.69A) es similar al radio ionico del hierro (Fe* =
0.77A) y al magnesio (Mg** = 0.71A), debido a esta propiedad es posible la sustitucion entre si de

estos elementos para dar una serie de diversos minerales (Engagh, 2004).

Las menas de niquel sulfurado consisten principalmente de pirrotina niqueloférrica (Fe;Ss),
pentlandita (Ni,Fe)sSg, y calcopirita (CuFeS,). Otros minerales que ocurren en pequefias pero
significativas cantidades incluyen magnetitas (Fe;O,4), ilmenita (FeTiOy), pirita (FeS,), cubanita

(CuFe,Ss) vy violarita (NiFeS,;). Las menas sulfurosas tienen un contenido de 0.4 a 2% de niquel,


https://www.google.com.gt/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=5&cad=rja&uact=8&sqi=2&ved=0CE0QFjAE&url=http%3A%2F%2Fwww.ucm.es%2Fdata%2Fcont%2Fmedia%2Fwww%2Fpag-15563%2FGui%25C3%25B3n%2520de%2520pr%25C3%25A1cticas.pdf&ei=5W07U_CbDsLG0QWx0oDoCg&usg=AFQjCNEqZwU9cNXqYfHYVySU6vonmHloQQ&sig2=SQ1YHfJHXxim-jxULBvC1g&bvm=bv.63934634,d.cWc

0.2 a 2% de cobre, 10 a 30% de hierro y 5 a 20% de azufre. El balance consiste de éxido de silicio,

magnesia, alimina y 6xido de calcio.

La pentlandita, el mas comun de los minerales sulfurosos, es utilizada en el 60% de la
produccién mundial de niquel. La pirrotina niqueloférrica es la mas abundante en una mena de
niquel, contiene un porcentaje de niquel del 0.2 a 0.5%, el cual se adiciona a las inclusiones
finamente divididas de pentlandita. Las proporciones de pirrotina, pentlandita y calcopirita
presentes en la mena de niquel sulfurado, determinan la ruta de proceso para su obtencién (Habashi,

1997).

Las menas de Oxido de niquel fueron formadas por procesos de concentracion quimica
como resultado de la atemperacién de la roca peridotita. La peridotita estd compuesta
principalmente de olivino, un silicato de magnesio y hierro que contiene un maximo de 0.3% de
niquel. En muchas rocas la peridotita ha sido alterada a serpentina, un silicato de magnesio
hidratado formado previo a su exposicion a la temperatura. El olivino y serpentina formados son
descompuestos por agua que contiene didxido de carbono, para formar magnesio, hierro y niquel
soluble asi como silicio coloidal. El hierro rdpidamente se oxida en contacto con aire y precipita por
hidrdlisis para formar goetita y hematita las cuales permanecen cerca de la superficie del depésito.
El niquel, magnesio disuelto y silicio coloidal se desplazan hacia abajo en el depésito lateritico,
guedandose disueltos por largo tiempo hasta que la disolucién se acidifique. Cuando la disolucién
se neutraliza por la reacciéon con rocas y suelo, los 3 elementos mencionados precipitan como

silicatos hidratados (Gupta, 2003).

La completa separacion de hierro y niquel hacia distintas zonas nunca se llega a alcanzar.
La mayoria del niquel queda en la capa superior la cual esta enriquecida en hierro y niquel, pero con

restos de magnesio y silicio. Estos minerales que consisten principalmente de 6xido férrico se les



conocen como limoniticos; este tipo de mena es relativamente rico en cobalto y cromo, en contraste
con los silicatos la separacion de hierro y niquel es mucho méas completo y el niquel esta presente en
los silicatos con alto contenido de magnesio. Ambos tipos de material se encuentran casi siempre

en un deposito lateritico pero en proporcion muy variada (Engagh, 2004).

La diferencia entre los minerales limoniticos y de silicato, indica el tipo de métodos que
deben de ser empleados para la recuperacion de niquel. Los silicatos quimicamente y
mineraldgicamente heterogéneos, requieren procesos muy flexibles los cuales son tratados mediante
procesos pirometalirgicos.  Los minerales limoniticos son relativamente homogéneos en

composicién y mineralogia, siendo mejores para procesos hidrometallrgicos.

El tipo de acondicionamiento climatico en el cual se disuelve el silicio y los elementos
metalicos desde la roca para producir niquel en menas limoniticas y silicatos, ocurre con mayor
frecuencia en climas tropicales con altas lluvias y con materia vegetativa en descomposicion, para

proveer acidos organicos y didxido de carbono al agua subterranea.

3.4 HIDROMETALURGIA DE CONCENTRADOS DE NIQUEL

Algunos procesos hidrometaltrgicos son de operacion comercial para el tratamiento de
minerales que contienen cobre y otros elementos para producir una mezcla fundida de cobre con
otros elementos metalicos, esto es lo que se conoce como “mata”; una de las matas de mayor uso
es la que contiene niquel. Son obtenidas a partir de procesos de fundicion de los minerales
sulfurados. Uno de los primeros procesos hidrometallrgicos para la extraccion de niquel fue
desarrollado por Sherritt Gordon a principios de los 1950 para el tratamiento directo de matas de

sulfato de niquel como una alternativa para el proceso de fundicion, el cual es comercialmente



viable y competitivo, no importando las improvisaciones significativas en la economia y en la

eficiencia energética de la tecnologia de fundicion de niquel.

En un proceso hidrometalUrgico tipico, se obtiene una mata previa la cual se lixivia primero
en una disolucion de sulfato o cloruro para asi disolver niquel, cobalto, y algo de cobre, mientras el
sulfuro es oxidado a azufre elemental insoluble o un sulfato soluble. Con frecuencia la lixiviacion
es realizada en un sistema de contracorriente en 2 estaciones para que la mata pueda ser utilizada
parcialmente en la purificacion de la disolucion lixiviada, por ejemplo por medio de la precipitacién
de cobre por cementacion. De esta forma una mata de cobre-niquel puede ser tratada en un proceso
de 2 pasos para producir un sulfato de niquel libre de cobre, o de una disolucion de cloruro de
niquel, asi como un residuo del proceso de lixiviacién enriquecido en cobre. EI niquel es
recuperado desde la disolucion purificada de cloruro o sulfato, por medios electroquimicos como un
catodo de niquel puro, o por reduccién quimica con hidrogeno para dar polvo de niquel puro

(Harris, 2006).

3.5 PROCESOS HIDROMETALURGICOS DE NiQUEL

3.5.1 Matas de sulfuro de niquel

Las matas de sulfuro de niquel son primero sujetas a un tratamiento oxidante y
después son convertidas a concentrados de niquel para ser procesadas por métodos
hidrometaltrgicos. Los procesos subsecuentes son adoptados para producir niquel por
medio de operaciones hidrometalUrgicas, una operaciobn muy conocida es el proceso de
lixiviado de Mate de Falconbridge. EI lixiviado es colocado en acido clorhidrico a una
temperatura de 70 °C, el niquel se solubiliza como cloruro de niquel junto con una pequefia

cantidad de cloruro de hierro, cobre y cobalto; el azufre es liberado como sulfuro de



hidrégeno. El residuo del lixiviado contiene una gran cantidad de cobre y también metales
preciosos, si se encuentran presentes. Es tostado y lixiviado con &cido sulfurico para dar

sulfato de cobre en disolucién (Harris, 2009).

El cobre es recuperado por métodos electroquimicos, el electrolito utilizado en este
proceso es reutilizado para lixiviaciones posteriores del tostado de cobre. La disolucion de
cloruro de niquel se purifica por medio de extraccién por solvente. La purificacién de
hierro se realiza utilizando fosfato de tributilo y después se purifica el cobre y cobalto

utilizando tri-iso-octilamina.

Otro proceso empleado es el proceso Outokumpu, el cual utiliza mate obtenido del
proceso de fundicion del sulfuro de niquel, el cual esta constituido de 3 componentes:
aleacion niquel-cobre, NisS, y Cu,S. Este esta sujeto a un lixiviado multietapas con acido
sulfarico. El proceso combina las operaciones atmosféricas, asi como procesos de lixiviado
a altas presiones. El lixiviado atmosférico es una forma simple, barata y realizable de
lixiviar a partir del mate obtenido, en comparacion al lixiviado en presion. El residuo del
lixiviado en presion atmosférica consiste principalmente de sulfuro de niquel, sulfuro

clprico y sulfuro cuproso (Fan, 2011).

En el lixiviado por presion, el niquel y cobalto son selectivamente disueltos dejando
la mayor parte de cobre en el medio. El residuo final del proceso de lixiviacion atmosférico
y presurizado, contiene bajo contenido de niquel. EI cobre puede ser removido desde el
circuito como sulfuro, el cual también contiene los metales preciosos (se lleva a cabo una
recuperacion casi completa de los metales preciosos) y se regresa al proceso de fundicion de
cobre. El resto de niquel en disolucion es separado y purificado del plomo por la formacion

de un precipitado, empleando para ello una disolucion de hidréxido de bario; se separa 'y



purifica del cobalto como precipitado de hidroxido de cobalto (111), utilizando el hidréxido
de niquel (111) producido electroliticamente a partir de hidroxido de niquel (I1). La
precipitacion de cobalto actda también como paso para la precipitacion de otros elementos
presentes en la disolucion. Asi la precipitacion de cobalto se realiza casi por completo en
adicion al hierro, manganeso, arsénico, antimonio y bismuto. Finalmente el niquel es
electroliticamente producido desde la disolucién purificada de niquel; en este proceso de
electrolisis la reaccion de formacion de hidrégeno compite con la deposicion de niquel en el
catodo. Este efecto contraproducente es minimizado, manteniendo separado el electrolito
donde se realiza el proceso de oxidacion y reduccion, por medio de la separacion por medio

de un diafragma (Kaya, 2011).

El proceso Sherrit-Gordon utiliza varios materiales para el proceso de extraccion, se
puede utilizar sulfuro de niquel precipitado o restos de aleacion de niquel. La operacion
entera se divide en los siguientes pasos: lixiviacion, purificacién de disolucidn, reduccion
de hidrégeno, tratamiento de disolucion final de reduccién de niquel y la separacién
cobalto-niquel. En el proceso de lixiviacion, el mate finamente pulverizado es mezclado
con la disolucién producida en la primera etapa de lixiviacién en autoclave para dar una
pasta, la cual es tratada a una temperatura cercana a los 94°C; la primera etapa de
lixiviacion se realiza en autoclave con aumento en la presion del aire. Después de la
separacién sélido-liquido, el liquido pasa a la seccion de purificacién donde el sélido es
mezclado con agua y amoniaco reciclado, y es lixiviado en un segundo autoclave cerca de

los 80°C bajo condiciones presurizadas.

En el proceso de purificacion, el exceso de amoniaco es removido desde la
disolucion por destilacion y se pasa a una autoclave que corresponde al segundo paso de

lixiviacion. Cuando el amoniaco se concentra en la disolucidn, mucho del cobre presente es
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precipitado como sulfuro de cobre y la cantidad de cobre residual es removido, junto con un
poco de sulfuro de niquel, por precipitacion con sulfuro de hidrégeno. Los aniones de
azufre en la disolucién son oxidados e hidrolizados a sulfato por calentamiento, bajo
presion de aire a 240°C. En el paso de reduccién, la disolucién purificada es tratada con
hidrégeno para precipitar el niquel y se detiene cuando la cantidad de hidrdégeno que ha
reaccionado corresponde a la misma cantidad que fue removida en el niquel desde la

disolucién en mayor proporcion (Moskalyk, 2002).

El procesamiento de disolucién que contiene el niquel reducido involucra el
tratamiento con sulfuro de hidrégeno. Después de una filtracion previa se toma la
disolucion para realizar una recuperacion con sulfato de amonio. El sulfuro de niquel-
cobalto producido en este paso es lixiviado a presion en un autoclave con acido sulfarico
diluido, utilizando aire como agente oxidante. El sélido compuesto por el residuo de
lixiviacion e hidréxido de hierro, es filtrado y la disolucion clarificada finalmente llega a la
separacién niquel-cobalto en la cual la operacién con la que comienza es la inyeccién de

amoniaco anhidro para formar complejos de amino niquel y cobalto (11).

La disolucion después se oxida en una autoclave a 70 °C utilizando aire bajo
presion y amoniaco libre, para un rango molar de niquel-cobalto en proporcion 5:6. La
mayoria de cobalto forma sulfato de acuopentamincobalto. EI pH de la disolucién es
ajustado a 2.6 con la adicion de acido sulfarico, la sal doble de sulfato de niquel amonio
obtenida se cristaliza y se filtra. La disolucién de pentamincobalto (I11) se evapora para
aumentar la concentracion de sulfato de amino. Durante esta primera etapa de remocion de
niquel, el polvo de cobalto se adiciona para reducir una parte de cobalto(l1l) a cobalto (I1);
la subsecuente adicion de &cido sulfarico produce un precipitado de sulfato de niquel-

cobalto y amonio, el cual se filtra y se regresa al paso de oxidacion de la amina de
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cobalto (I1). El filtrado tiene una proporcion de cobalto-niquel mayor a 1000, el &cido
sulfurico y polvo metalico de cobalto se adicionan para reducir todo el cobalto (lll) a
cobalto (II). Esto es esencial porque la reduccion de una disolucion de la pentamina de
cobalto (11) con hidrégeno da como producto éxido de cobalto en vez de cobalto metalico

(Lupi, 2001).

3.5.2 Pirrotina Niqueloferrosa:

Muchas menas de niquel sulfurosas son asociadas con pirrotina niqueloferrosa que
contiene un porcentaje de 0.6 a 1.5% de niquel. En tales menas la pirrotina es separada
desde el mineral rico en niquel por medio de flotacién o separacion magnética, para dar un
concentrado que contiene de 0.8 a 1.2% de niquel. El bajo contenido de niquel a partir de
pirrotina sugiere que la recuperacion adicional de hierro sea deseable. Existen dos procesos
para el cual la pirrotina puede ser procesada: El primero involucra el tostamiento del
concentrado el cual forma Fe,O3 y el contenido de niquel es oxidado para formar ferrita de
niquel (NiFe,O,). Este material es selectivamente reducido para producir una aleacion
hierro-niquel el cual es lixiviado con disolucion de carbonato de amonio para la

recuperacién de niquel, formando hematita como residuo de lixiviado.

El segundo método involucra el tostado con sulfatos. Las condiciones son elegidas
de tal forma que el hierro es convertido a 6xido férrico (Fe,Os), mientras el niquel y cobre
son convertidos a sulfato de niquel y sulfato de cobre respectivamente. EI producto es
lixiviado con agua para llevar los sulfatos hacia la disolucién, dejando el dxido de hierro

como el residuo de lixiviado (Benkes, 2000).
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3.5.3 Procesos para Mineral Lateritico

Desde la descripcion mineraldgica de los depositos de lateritas se pueden obtener
tres tipos de menas: limoniticas, serpentinicas y garnieriticas. Las menas limoniticas y
garnieriticas son tratadas por diferentes procesos. Las menas garnieriticas se caracterizan
por ser heterogéneas en su composicidn, pero son ricas en niquel y también en magnesio y
silicio. Estas son tratados de forma pirometaldrgica. Las menas limoniticas son
mineral6gicamente uniformes, las cuales estdn compuestas principalmente de goetita. Su
alto contenido de hierro y de bajo niquel no es de beneficio econémico para extraerse por
métodos pirometallrgicos.  Estos son tratados por procesos hidrometallrgicos o por

combinacion de ambos procesos.

Entre los procesos hidrometallrgicos se encuentra el proceso Caron, el cual consiste
de 4 etapas principales: secado y pulverizado, tostado reductivo, lixiviacién con disolucién
de carbonato de amonio y recuperacion del metal desde la disoluciéon. Debido a que la
mena pura se encuentra himeda (usualmente en el rango de humedad en un 3 a 50% en
peso), utiliza considerable energia para secar este mineral, el cual se lleva a cabo en hornos
rotatorios. El material secado queda con 2 a 3 % de humedad y es pulverizado a un tamafio

de particula de 200 mesh o en tamafios mas pequerios.

La reduccion de mineral por tostamiento es el paso critico en el proceso. El

objetivo es selectivamente reducir niquel y cobalto hacia el estado metalico mientras se

minimiza la reduccion de hierro. La reaccion de tostamiento puede ser representado en una

forma ideal como:

NiO + 2F9203 + 3H2 — FeNi + Fe304 + 3H20
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Las plantas de procesamiento que utiliza el método Caron son multiples tostadores
de chimenea. Las condiciones fuertemente reductoras son formadas por la quema de gas
productor en los tostadores con cantidades estequiométricas de aire. La mena caliente
reducida es descargada desde los tostadores y es enfriada a una temperatura entre 150-
200°C a una atmésfera reducida, después es colocada en tanques templados conteniendo la
disolucion de carbonato de amonio para lixiviar. El proceso es llevado a cabo en tanques de
agitacion en los cuales se introduce aire para oxidar y disolver la aleacion hierro-niquel.
Debido al alto pH de la disolucion (cerca de 10), la hidrdlisis de niquel y cobalto se
previene por su alta afinidad por amoniaco disuelto, lo cual resulta en formacion de
complejos idnicos amino solubles de nigquel y cobalto. EI hierro aunque se disuelve
inicialmente en complejos amino-ferrosos, se oxida répidamente a su estado férrico, se
hidroliza y precipita como hidroxido férrico, eventualmente dejando el proceso en el

residuo lixiviado:

FeNi + O, + 8NH; + 2H,0 — Ni((NH)s)s + Fe(NH;), + 40H"

4Fe(NH3)2 + 02 + 80H + 2H20 — 4Fe(OH)3 + 8NH3

Después de la lixiviacion, la disolucion es separada desde los sélidos no disueltos
por decantacion en contracorriente, con lavado en una serie de grosores. El proceso de
recuperacién del metal empieza con el liquido lixiviado el cual fluye desde la fuente de
lavado. El liquido es de primero filtrado para remover solidos suspendidos, se mezcla
después con sulfuro de hidrégeno o sulfuro de amonio para precipitar el cobalto como
sulfuro de cobalto. La capa es mas o menos soluble que el sulfuro de niquel, porque la
disoluciodn lixiviada exhibe una alta proporcién de niquel- cobalto (proporcion de 20 a 1), el

sulfuro que precipita usualmente contiene mas niquel que cobalto en proporcion 2 a 1.
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El material es lavado y secado y se mantiene como un subproducto del sulfuro
mezclado. La disolucion libre de cobalto es llevada al paso de precipitacion de niquel,
donde el amoniaco y el dioxido de carbono son removidos desde la disoluciéon por
calentamiento al vapor, dejando el tope de lo extraido el cual es recuperado y volver a
utilizarse en el circuito de lixiviacion, mediante la absorcion de los gases en agua y
regresando a la disolucion de amonio carbonatada al circuito de lavado contracorriente a
decantacion. La pasta diluida de carbonato de niquel formado, se deja en el fondo del
proceso de separacién para ser filtrado. La masa es finalmente calcinada en un horno
rotatorio para liberar el dioxido de carbono y para formar éxido de niquel (McDonald,

2008).

Otro proceso hidrometallrgico utilizado es el proceso MoaBay, llamado asi por la
mena de depdsito lateritico en Cuba el cual es predominantemente limonitico, alto en hierro
y relativamente rico en cobalto. Tiene un bajo contenido de magnesio y es adecuado para el
ataque directo con &cido sulflrico a elevadas presiones y temperaturas. Tiene 2 mayores
ventajas sobre el proceso Caron: la primera es la eliminacion del proceso intensivo y
consumidor de energia en el secado y pasos de reduccion del proceso Caron. Segundo se
obtiene un porcentaje de recuperacion mayor al 90%, tanto de niquel como de cobalto. El
proceso, de cualquier forma, no es aplicable para menas de lateritas y garnieriticas porque el
contenido de magnesio es alto, que conlleva un excesivo consumo de acido. El paso clave
en este proceso es la separacion de niquel y cobalto desde el hierro el cual esta en gran
exceso, constituyendo casi el 50% de la mena. Esta separacion es lograda por la capacidad
del hierro férrico de hidrolizarse a elevadas temperaturas para formar goetita, hematita y
disolucidn de sulfato. Asi para la lixiviacion con &cido sulfarico a 240-260°C, la disolucion
selectiva de niquel y cobalto se logra alcanzar con menos de 1 g de hierro por litro yendo
hacia el liquido de lixiviacion.
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La lixiviacion es llevada a cabo en cuatro autoclaves verticales en serie operadas
bajo presion. La pasta lixiviada es tomada después a través de un intercambiador de calor
hacia un tanque para ser llevado a presion atmosférica. Seis etapas de lavado continuo en
contracorriente son utilizadas para separar los sélidos en el liquido del lixiviado. Después
es tratado con lodo de coral con el propdsito de neutralizacion. El alto contenido de
carbonato de calcio y la larga area de superficie hacen que el lodo de coral un agente
neutralizador natural, eficiente y rdpido. Después de la remocion de precipitado la
disolucion se lleva a pH 2.4, la cual es precalentada y bombeada hacia una autoclave
agitada horizontalmente, donde es tratada con gas de sulfuro de hidrdgeno a elevadas
temperaturas y presiones. Bajo esas condiciones la precipitacion de sulfuros de niquel y
cobalto se lleva a cabo; después de la reaccidn el lodo resultante es enfriado y el exceso de
sulfuro de hidrégeno es removido de inmediato a presion atmosférica. La capa es utilizada

para lavar y concentrar el lodo de niquel-cobalto para ser transportado (Moskalyk, 2006).

3.5.4 Proceso de lixiviado con cloruro

Los procesos de refineria de niquel basados en el lixiviado en disolucion de cloruro,
han sido desarrollados y exitosamente comercializados por la empresa Falconbridge en
Noruega, asi como la empresa Sociéte Le Nickel (SLN) en Francia. El lixiviado del
material es llevado a cabo a presidn atmosférica en el punto de ebullicion de la disolucion
lixiviante (aproximadamente 110°C). El cloro formado de las celdas electroliticas se riega
directamente en los tanques de lixiviacion. En el proceso SLN la disolucion lixiviante es
cloruro de hierro (I11) recuperado desde un paso de remocion de hierro en el sistema. En el
proceso Falconbridge, la disolucion lixiviante es una disolucién de cobre y cloruro de

niquel reciclado desde el proceso de tratamiento de residuo de cobre.
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El material obtenido del proceso Falconbridge es lixiviado con cloro en una
disolucioén de cloruro de niquel y cobre, en una serie de tanques de agitacion. Las
condiciones de lixiviado estan controlados por medio de mediciones de potencial de reddx

para asegurar la lixiviacion selectiva de niquel:

2CuCl + Cl, — 2CuCl,
Ni3S, + 2CuCl, — 2NiS + NiCl, + 2CuCl
NiS + 2CuCl, — NiCl, + 2CuCIl + S

Cu,S+S — 2CuS

Esencialmente todo el cobre y azufre presente en el residuo de lixiviado se
encuentra como CuS. Este residuo todavia contiene cerca del 8% de niquel como sulfuro de
niquel sin reaccionar y la disolucion lixiviante todavia contiene altas concentraciones de
cobre. Esta disolucién se calienta a 140-145°C en dos autoclaves verticales, conectados en
serie con el fin de promover la precipitacion de cobre, y la disolucion de niquel mediante

reacciones de metatesis:

Ni3S; + S +2CuCl — Cu,S + NiCl, + 2NiS
Ni + S+ 2CuCl — NiCl, + Cu,S
Cu,S+S — 2CuS

S+ 2CuCl — CuS + CuCl,

La descarga obtenida en las autoclaves, todavia contiene cobre en disolucion, la

cual es tratada con material fresco, para reducir la concentracion de cobre. La extraccion de
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niquel se da con un 90% de rendimiento, y el residuo final del lixiviado contiene un

porcentaje aproximado del 6 al 8% de niquel (McDonald, 2008).

En el proceso SNL, el hierro presente en el material es removido como cloruro
férrico, mediante la extraccion con solventes, utilizando fosfato de tributilo. Parte de la
disolucion de cloruro férrico extraida se recicla hacia el area de lixiviacion con cloro. El
niquel es recuperado desde la disolucion purificada por medio de un catodo de alta pureza,

por medio de electrorefinado.

3.6 REFINADO DE NIQUEL

El niquel se diferencia del cobre por su uso como elemento de aleacion en aceros
inoxidables y produccion de aleaciones de acero, en areas donde la mayor parte del cobre es
utilizado en aplicaciones eléctricas y termales, las cuales requieren materiales altamente refinados.
Los productos de niquel como 6xido de niquel, 6xido de niquel metalizado y ferroniquel, son
producidos directamente por procesos de tostado y son lo suficientemente puros, sin refinar, para

muchas aplicaciones de niquel como produccidon de aceros inoxidables.

En otras aplicaciones del niquel de alta pureza incluye los catodos electroliticos, polvo de
carbonilo y polvo reductor de hidrégeno, el cual se obtiene por distintos procesos de refinamiento.
En general, el niquel es refinado para disminuir a un nivel aceptable las impurezas en las cuales
tienen un efecto adverso en los procesos subsecuentes o en las propiedades del producto metélico
refinado. Los elementos que se toman como impurezas en el refinamiento del niquel se encuentran
antimonio, arsénico, bismuto, cobalto, cobre, hierro, plomo, fésforo, azufre, estafio y zinc. Debido

a que el cobalto tiene propiedades muy parecidas con el niquel, es dificil de remover
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completamente, pero no es un serio contaminante en la mayoria de las aplicaciones del niquel, por

lo que los productos que contienen niquel tienen altos niveles de cobalto.

El objeto del proceso de refinamiento no solamente es remover las impurezas del niquel,
sino también recuperar los metales que tengan un valor econdmico, como los metales preciosos y
los metales del grupo de platino (platino, paladio, osmio, rutenio, iridio y rodio), cobalto y cobre,

azufre, selenio y telurio (Venkateswaran, 1996).

3.7 ELECTRODEPOSICION DE NIQUEL

3.7.1 Principios bésicos

La electrodeposicion consiste en el flujo de corriente directa entre dos electrodos
inmersos en una disolucién acuosa conteniendo principalmente sales de niquel. El flujo de
corriente directa causa que uno de los electrodos, el anodo, se disuelva y que el otro
electrodo, el catodo, sea recubierto con niquel. EI niquel en disolucién se encuentra en
forma de iones divalentes y cargados positivamente, Ni2. Cuando la corriente fluye los
iones positivos reaccionan con dos electrones y son convertidos en niquel metalico, en la

superficie del catodo.

3.7.2 Aplicacion de las leyes de Faraday en la electrodeposicion de niquel
La cantidad de niquel depositado en el catodo y la cantidad disuelta en el &nodo son
directamente proporcionales al producto de la corriente y el tiempo y pueden expresarse de

la siguiente manera:

M = 1.095 x alt
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En donde M es la cantidad de niquel depositado en el catodo (o disuelto en el
anodo) en gramos, | es la corriente que fluye a través del tanque de reaccion en amperios, t
es el tiempo en el cual la corriente fluye en horas y a es la proporcién de la eficiencia de la

corriente. La constante de proporcionalidad (1.095) en gramos por A/h es igual a:

Constante de proporcionalidad = M/nF

donde M es el peso atomico del niquel (58.69), n es el nimero de electrones en la reaccion
electroquimica y F es la constante de Faraday, la cual es igual a 26,799 A/h (o cominmente
dado como 96,500 C). La constante de proporcionalidad debe de ser multiplicada por la

eficiencia actual del electrodo si son requeridos valores precisos.

La eficiencia del &nodo para la disolucion de niquel es casi siempre del 100%, bajo
condiciones practicas de electrodeposicion, esto es a = 1 cuando se estima la perdida en el
peso del &nodo. Si el pH de la disolucion es muy alto y/o la concentracion de ion cloruro es
demasiado baja, los iones hidroxilo podrian ser formados de preferencia hacia la disolucion
de niquel y se generaria oxigeno. Bajo estas condiciones inusuales, el anodo de niquel se
vuelve pasivo v la eficiencia de la disolucién del anodo es cercana a cero. La eficiencia del
catodo de diferentes disoluciones de niquel puede variar desde 90 al 97%.Un pequefio
porcentaje de la corriente es consumida en la descarga de iones hidrdégeno desde el agua.
Esto reduce la eficiencia del catodo para la deposicion del niquel de un 100%, hasta
aproximadamente 96% en una disolucion de niquel libre de aditivos. Los &tomos de
hidrégeno forman burbujas de gas hidrogeno en la superficie del catodo. Las eficiencias de
un 90% en el catodo, son caracteristicas de algunas disoluciones de niquel brilloso que son
formuladas para dar altos niveles de depositos de forma rapida, esto es un grosor de

deposicion por debajo de 12 um. Una eficiencia de catodo promedio de 95.5% se utiliza
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comunmente como estimados, cuando no se precisan de valores esenciales. Las eficiencias
en el anodo y el citodo no son exactamente iguales, las concentraciones de iones niquel y el
pH de la disolucidn se aumentaran lentamente cuando se dé el proceso de deposicion. La
velocidad del aumento en la concentracion de niquel depende de la diferencia entre las
eficiencias entre el 4nodo y el catodo. Porque las eficiencias en los electrodos varian del 90
al 97%, en areas donde la eficiencia del anodo es casi el 100%, la velocidad del aumento en
la concentracién del ion niquel depende de la eficiencia del catodo y de la naturaleza del

electrolito, no del tipo de material utilizado como 4nodo

3.7.3 Corriente y distribucién de metales

La deposicién del niquel en cualquier punto de la superficie de un material depende
de la densidad de corriente utilizada en ese punto. La densidad de corriente es determinada
cuando la corriente es proporcionada sobre la superficie del articulo siendo
electrodepositado. En el caso del niquel la distribucion de corriente es determinada por
factores geométricos, esto es por la forma de la pieza, la colocacion relativa de la parte con
respecto al anodo, asi como las partes son colocadas en el equipo de deposicion y las
dimensiones del sistema. A excepcidn de las formas mas sencillas de ser electrodepositadas
tienen superficies prominentes que estan cercanas al anodo, que en areas donde es dificil
formar una capa gruesa de niquel uniforme. La densidad de corriente es mucho mayor
debido a la corta distancia entre anodo a catodo y las bajas resistencias al flujo de corriente
que esto implica. En areas donde se encuentren lejos desde el anodo, tendra una densidad
de corriente mucho menor porque se aumenta la resistencia al flujo de corriente. Esto
significa que el &rea prominente tendrd cubiertas muchos méas gruesas que las &reas

alejadas.
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Los factores geométricos son de mayor influencia en la densidad de corriente en
areas localizadas en el caso de la deposicion de niquel, la distribucion de corriente es
virtualmente la misma como la distribucion en el metal. Los anodos protegidos o auxiliares
pueden ser utilizados efectivamente para obtener uniformidad de grosor aceptable. Las
cubiertas estan hechas de materiales no conductores, y pueden ser colocados en el anodo, en
el catodo, o entre electrodos para bloguear o controlar el flujo de corriente. Los anodos
auxiliares podrian ser solubles o insolubles, y se colocaran cerca para que el catodo méas que
el anodo principal pueda dirigir la corriente a un area recesiva o relativamente pequefia en el

catodo. (Popov, 2002).

3.7.4 Poder de fuerza

En adicion a factores geométricos, la distribucion del metal es influenciada por
polarizacion y eficiencia del catodo, la relacion de densidad de corriente y la conductividad
eléctrica de la disolucion. La compleja relacion entre los factores que influyen en la
distribucién de corriente y la distribucion de metal es llamado poder de fuerza. Una
disolucién con alto poder de fuerza es capaz de depositar casi cualquier grosor en ambas
areas recesivas 0 prominentes. La polarizacion del catodo y la eficiencia de corriente no
afectan significativamente el poder de fuerza del acido utilizado como electrolito. La
polarizacion del catodo es baja y la eficiencia de corriente es alta y relativamente constante
por encima de 1 A/dm?. La fuerza de poder puede ser medida para dar valores relativos, las
mediciones indican que el poder de fuerza de las disoluciones de niquel pueden ser de
cualquier forma improvisadas por la disminucion de la densidad de corriente, aumentando
la conductividad eléctrica de la disolucién, aumentando la distancia entre el anodo vy el

catodo, y aumentando el valor de pH y temperatura (Schlesinger, 2011).
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3.7.5 Estrés interno

El estrés interno se refiere a fuerzas creadas en el dep6sito como un resultado del
proceso de cristalizacion y/o la codeposicion de impurezas tales como hidrogeno, azufre y
otros elementos. El estrés interno puede ser tensil o expansivo por naturaleza. En depoésitos
tensivamente estresados, la distancia promedio entre atomos de niquel en la superficie es
mayor que el valor de equilibrio, creando una fuerza que conduce de cerca los atomos entre
si. Cuando un depdsito estresado es liberado desde su substrato se contracta. En adicion, si
un catodo es electrodepositado sobre un solo lado, un estrés de depdsito en tension causara
una deformacion en el &nodo. En depoésitos compresivamente estresados, los &tomos estan
tan cerca y la fuerza tiende a conducirlos lo mas lejano posible. Cuando se separan desde el
substrato, los depdsitos estresados compresivamente se expanden y una capa delgada es
electrodepositada en un solo lado, el cual se separara del anodo. EI estrés en niquel
electrodepositado puede variar en un amplio rango dependiendo en la composicion de la
disolucién y condiciones de operacion. La excesiva cantidad de niquel depositado en el
catodo, es uno de los problemas principales en el proceso de electrodeposicion. La
formacion y adhesion del niquel formado en el catodo, debe estar mantenido lo mas bajo

posible para facilitar la separacion posterior del niquel.

3.7.6 Adhesion

Un alto grado de adhesién entre el depdsito y el substrato es critico en todas las
aplicaciones. Bajo condiciones favorables, la latitud del cristal del substrato se extiende
hacia el dep6sito, el cual raramente ocurre en electrodepdsitos comerciales, de cualquier
forma, la adhesion se debe a fuerzas cohesivas entre atomos de metal (Sadiku-Agboola,

2012).
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3.8 QUIMICA DEL PROCESO DE ELECTROREFINADO EN DISOLUCIONES DE

CLORURO

La reaccidn de deposicién de niquel en el catodo es la siguiente:

60°C
N i+2(ac) + 26 — N i(S)

El potencial estandar de reduccion E°, de la reacciéon de deposicion del niquel es de

aproximadamente -0.25V. La reaccion de formacion de gas cloro es:

60°C
2C|'(ac) — Clg(g) + 2e

El potencial estandar de reduccién E° para la formaciéon de cloro, es aproximadamente

-1.35V. La reaccion general del proceso de electrorefinado es la suma de las 2 reacciones:

60°C
42 - .
Ni (ac) + 2ClI () — Nl(s) + Clz(g)

el cloro y el niquel en disolucién se forman en el medio electrolitico, el niquel soélido se

electrodeposita en el catodo y el gas cloro se forma en el anodo.

En el equilibrio la velocidad de la reaccion se vuelve cero. Para lograr la deposicion de
niquel en el catodo, se debe de aplicar un voltaje de celda por encima del potencial de equilibrio. El
potencial adicional aplicado, que es utilizado para llevar la reaccion arriba del potencial de

equilibrio es llamado sobrepotencial. El sobrepotencial es la fuerza cinética de la reaccion, es el
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que lleva las reacciones de tal forma que la electrodeposicién y la evolucién de cloro ocurren a una
velocidad razonable. En la practica el sobrepotencial es aproximadamente de 0.6V. En adicién al
potencial de equilibrio y el sobrepotencial, hay otras resistencias que aumentan el voltaje general
del la celda, estas son: la resistencia electrolitica, la resistencia del anodo y la resistencia de

contacto.

La resistencia del electrolito se refiere a la resistencia eléctrica que el electrolito ofrece
durante la transferencia de corriente por medio de las cargas ionicas en disolucion. La resistencia
del &nodo se debe a la transferencia de cargas, siendo impedidas por la estructura porosa de la
misma y la resistencia de contacto se refiere a la resistencia causada por el contacto eléctrico entre
la disolucion de niquel formada y los electrodos utilizados en la electrodeposicion (Paunovic,
2010).

En la practica la suma de los 3 factores de resistencia mencionadas con anterioridad,

resultan en un aumento en el voltaje de total de la celda a un valor de 3.0V.

3.8.1 Electrodos

Los anodos empleados para el proceso de electrorefinado de niquel, estdn hechos de
alambre de titanio cubiertos con éxido de rutenio o con otros metales. Esta cubierta de 6xido de
rutenio metalico es quimicamente inerte y un buen conductor eléctrico en el ambiente altamente
corrosivo encontrado en las celdas de electrorefinado en medios de cloruros. Los &nodos emiten

gas cloro las cuales son colectadas para redso en la lixiviacion.

Los catodos estan hechos de laminas de niquel, o metales que contengan aleaciones con
niquel. En orden de preparar estas laminas el niquel se deposita en [aminas de platino, el tamafio de

ambos electrodos deben de ser el mismo (Popov, 2002,).
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3.8.2 Celdas

Los &anodos y catodos son colocados en un tanque rectangular lleno de electrolito el cual se
le conoce como una celda. Las celdas son tipicamente hechas de polimeros de concreto resistentes
al &cido, o hechos de concreto con insertos de polimeros los cuales estan reforzados con fibra de

vidrio.

Los &nodos y catodos utilizados en el proceso son separados a una misma distancia a través
de la celda para igualar la corriente a través de los mismos. Esto asegura una electrodeposicion
pareja en todas las placas utilizadas; la corriente directa utilizada es provista desde una fuente de
poder, la cual utiliza un amperaje de 23 kA, la densidad de corriente en el catodo es de 240 A/m?

(Crundwell, 2011).

3.9 ELECTROLIXIVIACION DE NIQUEL A PARTIR DE MINERAL DE BAJO GRADO

En afios recientes las investigaciones se han enfocado en la utilizacion de menas de niquel
que tienen un bajo grado, es decir, minerales que contienen menos del 2% de niquel presente. Esto
debido a la escasez de fuentes de niquel de alto grado, asi como de menas sulfurosas. Algunos
procesos industriales que se han utilizado para recobrar este metal desde lateritas de bajo grado
incluyen reduccion por medio de tostacion, seguido de lixiviacion con amoniaco, o por lixiviacién a

alta presion utilizando acido sulfarico.

El uso de estas metodologias, se ve limitado por la composicion del mineral y por la
presencia de menas que contienen niquel en bajas proporciones, los cuales hacen que los procesos
de extraccion sean muy costosos, especialmente los tratamientos pirometalurgicos. En casos como

las menas lateriticas basadas en mineral de serpentina que forman la base principal de las reservas
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en Indonesia, la lixiviacién con acido sulfirico o reduccion por tostacion, seria muy dificil de

utilizar debido al alto contenido de magnesio (aproximadamente un 20%) de la laterita.

Otro método pirometalirgico que puede ser considerado, es la tostacion segregada de
lateritas, pero este método también tiene desventajas debido a que se requiere una separacion por
medio de flotacion o magnética del mineral previo a la lixiviacién con amoniaco, por lo que tal

tratamiento seria mucho méas costoso que un proceso hidrometaldrgico (Young Lee, 2005).

Ren propuso una nueva metodologia para la extraccion de niquel a partir de lateritas de bajo
grado, empled un proceso de lixiviacion electroquimico utilizando ditionito como medio lixiviante.
El ditionito se obtuvo por medio de la reduccion electrolitica de dioxido de azufre en una disolucion
de &cido sulfarico. Emple6 una celda de resina dividida en 2 separados por una membrana de
PVC, que actué para el intercambio de iones Ni*? formados en el anodo hacia el catodo para su
posterior obtencién. Los electrodos utilizados fueron platino (en forma de alambre) como catodo y
una placa de plomo como anodo. El electrolito empleado fue una disolucion 0.5M de acido
sulfdrico a temperatura ambiente. Se obtuvo un 60% de extraccion de niquel en un tiempo de 100
minutos; el rango en la densidad de corriente del medio fue de 3.2 a 32 A/m? el electrolito no

interfirié en el proceso de lixiviacion del mineral (Ren Xiu-lian, 2012).

3.10 ANTECEDENTES DE NiQUEL EN GUATEMALA

El niquel fue descubierto en 1950 en la region de El Estor, Izabal, las menas principales de
fueron minerales lateriticos (principalmente garnietita). En 1958 se formd una empresa conjunta
entre HannaMining Co. e INCO para formar EXMIBAL. Entre 1977 y 1980 se produjeron 15,340

toneladas métricas de mata de niquel. EXMIBAL ces6 sus operaciones en los afios 80, la razén del
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cese de actividades fue por aumento del precio del petrdleo y la caida del precio del niquel.
SkyeResources adquiri6 EXMIBAL condicionalmente en el 2004 y en el 2005 EXMIBAL se

convirtié en Compafiia Guatemalteca de Niguel (CGN).

En el afio 2002, Jaguar Nickel adquirio el 100% de Mayamérica y para el afio 2005, Jaguar
Nickel se convirtié en Mayaniquel, la cual tiene varias licencias de exploracion. En el afio 2006,
inicio exploraciones la comparfiia Nichromet de Guatemala, S.A. la cual tiene también varias

licencias de exploracion.

Los procesos de extraccion de niquel para minerales lateriticos incluyeron, procesos de
tostacion en conjunto con operaciones hidrometalUrgicas como la lixiviacion con amoniaco, asi
como la lixiviacién con acido a altas presiones. La lixiviacion se realizaba a partir del mate
formado en los procesos de fundicién de las menas lateriticas (Ministerio de Energia y Minas de

Guatemala, 2012).

3.10.1 Estudios de procesos de niquel en Guatemala

En Guatemala existen pocas investigaciones con referencia a procesos de obtencion de
niquel mediante métodos electroquimicos, existe una investigacién de tesis realizada en la facultad
de Ingenieria de la Universidad de San Carlos, en la cual se realizé un estudio de disefio de calidad
de un proceso de electroniquelado de piezas mecanicas. Para ello se utiliz6 una recipiente hecho de
un material anticorrosivo donde se colocé el electrolito a utilizar, los cuales fueron disoluciones de
sulfato de niquel hexahidratado a una concentracion entre 300 y 450 g/l y cloruro de niquel
hexahidratado a una concentracion entre 37.5 y 112 g/l. Como &nodo se utilizaron electrodos de
niquel con una pureza de 99.99%, los catodos empleados fueron las piezas metalicas a recubrir y
ambas fueron sostenidas por alambres de cobre, conectadas a la fuente de poder. Las condiciones

de operacién fueron: 5 amperios de corriente, 15 V de potencial, temperatura entre 55 y 70°C,
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agitacion mecéanica, pH de la disolucion entre 3.5 — 5 y un tiempo de proceso de 20 minutos.
Obtuvo al final un peso de niquel electrodepositado entre 2 y 4 g sobre la pieza metélica. (De Leon,

2008).
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4. JUSTIFICACION

Guatemala es un pais con una amplia actividad minera, debido a que cuenta con una gran

cantidad de recursos minerales en distintos lugares del pais.

En la actualidad uno de los metales que ha captado la atencion en la industria metalirgica
es el niquel, por sus propiedades de alta resistencia mecénica, térmica y corrosiva que lo hace un
excelente metal para la industria metaldrgica, principalmente en la fabricacion de aceros (aleacion
niquel-hierro). Otro uso del niquel es en la fabricacion de compuestos que son empleados como
catalizadores en reacciones de sintesis organica. (ASM Specialty Handbook: Nickel, Cobalt And

Their Allloys, 2000)

El niquel se extrae principalmente de minerales que contienen azufre, utilizando métodos
para la extraccion que son muy complejos y muchos representan un alto riesgo para el medio
ambiente. En la actualidad se ha optado por la extraccion electroquimica de niquel a partir de
minerales que contienen Oxido de niquel en su estructura (minerales lateriticos), debido a la

simplificacion en el proceso global. (Beata Mizasga, 2008).

La extraccion electroquimica tiene muchas ventajas sobre la extraccion quimica

tradicional, entre las cuales se encuentran:

e La generacion de gases en el proceso electrolitico es aprovechado para utilizarse como
reactivos para la lixiviacion del mineral. (Idhayachander, 2010).
e El proceso de electrodeposicion es irreversible debido a que la disolucion de cloruro de

niquel generada en la lixiviacién del mineral con &cido clorhidrico, migra directamente
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hacia la parte negativa del sistema electroquimico, generandose niquel elemental por el

proceso de electrodeposicion en el catodo. (Vasilache, 2010)

La ventaja del uso de acido clorhidrico en la lixiviacion de minerales lateriticos radica en
su bajo costo. Por otra parte, los subproductos gaseosos no son compuestos generadores de lluvia
acida. Otra ventaja del proceso electroguimico es el uso de materiales de bajo costo y facil acceso,

con lo que se puede garantizar un sistema de obtencion de niquel que sea econémicamente viable.

Considerando que los procesos electroquimicos en Guatemala actualmente no son

utilizados en la extraccion de metales, la presente investigacién pretende sentar las bases para

evaluar la viabilidad de estos métodos para la industria minera.
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5. OBJETIVOS

4.1 Objetivo General:

Evaluar la recuperacién de niquel presente en un mineral lateritico, por medio de un sistema

electroquimico, utilizando una disolucidn de cloruro de sodio como electrolito.

4.2 Objetivo especificos:

4.2.1 Generar el cation niquel a partir de la electrolixiviacion in situ de un mineral lateritico en

presencia de una disolucién de cloruro de sodio y un electrodo de platino.

4.2.2 Recuperar niquel a partir de la reaccion de electrodeposicion del cloruro de niquel en

disolucion en un electrodo de platino.

4.2.3 Establecer el porcentaje de recuperacion de niquel con las condiciones de experimentacion,

que incluyen el potencial de reaccion, tiempo de reaccion, densidad de corriente,

temperatura y pH.
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6. HIPOTESIS

La recuperacién electrolitica de niquel en un mineral de bajo contenido del mismo,
utilizando una disolucion de cloruro de sodio con &cido clorhidrico concentrado, electrodos de
platino utilizados como catodo y anodo, asi como un potencial de 14 V a temperatura ambiente,

es mayor al 10%.

33



7. MATERIALES Y METODOS

7.1 UNIVERSO DE TRABAJO

Mineral de niquel procedente de una mina de niquel lateritico proveniente del municipio de

El Estor, departamento de Izabal.

7.2 MUESTRA

Se trabaj6 con 50 g de un mineral de niquel lateritico proveniente de una mina situada en El

Estor, departamento de Izabal.

7.3 MEDIOS

7.3.1 RECURSOS HUMANOS

7.3.1.1 Autor de la investigacién

Br. William Ricardo Quiroa Hernandez

7.3.1.2 Asesor

Lic. Eduardo Robles Aguirre

7.3.2. MATERIALY EQUIPO

Equipo de electroquimica:

- Soportes de metal
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Pinzas universales

Estufa con agitacion marca Corning modelo PC-351

Fuente de poder con capacidad de 15 voltios de potencial y 500

miliamperios de amperaje.

Recipiente circular de vidrio pyrex

Termoémetro

Agitadores magnéticos

Electrodo de platino

Electrodo de acero inoxidable

Equipo de espectroscopia de Rayos X:

Cristaleria:

Espectrofotdmetro de Rayos X de Reflexion Total, marca XAR-E200

Lampara de luz Infrarroja

Vidrios de cuarzo para colocar muestras

Kitazatos de 500 ml

Embudos buchner

Papel Whatman No. 3

Vidrio de Reloj

Beakers de 250, 600 y 1000 ml
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- Probetas de 10, 25y 1000 ml

- Papel pH

7.4 PROCEDIMIENTO

7.4.1 Preparacion de muestra para anélisis del contenido de niquel en el mineral

A. Se deja secando el mineral en un horno a 100°C por un tiempo de 2 horas.

B. Se enfria por unos minutos el mineral y se pesa 1 g en un Erlenmeyer de 250 ml.

C. Se agregan 10 ml de acido nitrico concentrado y 30 ml de &cido clorhidrico concentrado.

D. EIl Erlenmeyer se coloca en una estufa con agitacion y se calienta a una temperatura no

mayor de 80°C y se cubre con un vidrio de reloj para hacer un reflujo de los vapores

acidos que se formen. El sistema se mantiene en constante agitacion utilizando un

magneto.

E. La muestra se digiere por un tiempo de 24 horas.

F. Después del tiempo establecido se deja enfriar la mezcla digerida a temperatura ambiente.

G. Se analiza la muestra digerida por medio de Espectroscopia de Absorcion Atomica de

Llama y Espectroscopia de Rayos X.
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7.4.2 Andlisis cualitativo y por espectroscopia de Rayos X

A. Se toma una cierta cantidad de muestra de mineral digerido y se coloca en un beaker de 50

ml y se calienta hasta sequedad.

B. Se agrega una cierta cantidad de agua destilada al beaker de 50 ml y se vuelve a calentar

hasta sequedad.

C. Repetir el paso C 3 veces mas, y luego diluir el contenido del beaker con agua destilada,

luego se agrega a un balén aforado de 10 ml y se afora con agua destilada.

D. Se toman 20 ul de la disolucién contenida en el balon aforado y se agrega a un cuarzo para
analisis por Rayos X, teniendo el cuidado de colocar la gota en el centro del cuarzo. Luego
se deja secar el contenido en una lampara de infrarrojo. Al ver que la muestra se evapora

se traslada al equipo de Rayos X para ser analizada.

7.4.3 Andlisis del contenido de Niquel en el mineral

A. A partir de un estandar de cloruro de niquel de concentracion 1000 ppm se prepara una
curva de calibracion de 3 puntos, con las siguientes concentraciones: 1 ppm, 2 ppmy 4
ppm. La curva se preparara en balones de 25 ml, y se afora con una disolucion de acido

clorhidrico al 1%.

B. Leer en el equipo de absorcion atémica la curva de calibracion y se debe de obtener un

coeficiente de correlacion mayor a 0.9995.

C. Se toma una cierta cantidad de muestra de mineral previamente digerida y se lee en el

equipo.
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D. Si la concentracion de la muestra excede el valor de concentracion de la curva de
calibracion se hizé una dilucién de acuerdo a la concentracion reportada previamente, para

que el rango de la concentracion este dentro de la curva de calibracion.

E. Se lee un blanco de laboratorio previo a la lectura de la muestra. Este blanco es la
disolucidon de &cido clorhidrico al 1% utilizada en el aforo de los balones para la curva de

calibracion.

F. Se comprueba si no hay un error en las lecturas, mediante la lectura de un estandar interno

de cloruro de niquel a concentracion de 2 ppm.

G. Para el caso del analisis del mineral, se lee una muestra de mineral enriquecida con una

concentracién de 1 ppm, para eliminar errores de matriz a la hora de las lecturas.

7.4.4 Preparacion de muestra para el procedimiento electroquimico

A. El electrolito se prepara de la siguiente manera: Se pesan 100 g de cloruro de sodio grado

reactivo en un beaker de 1000 ml.

B. Se agrega 1 | de agua destilada y se deja en agitacion hasta que la sal quede completamente
disuelta. Se toman 600 ml de esta disolucién salina y se colocan en otro beaker de 1000 ml,
se le agrega 50 g de mineral lateritico finamente pulverizado y se mantiene en agitacion

durante 10 minutos.

C. Seagregan 5 ml de &cido clorhidrico concentrado y se verifica que el pH de la solucion este

entre 2 a 4.
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7.4.5 Realizacion del sistema electroquimico

A. Dentro del beaker de 1 | conteniendo la disolucion salina y el mineral pulverizado, se

7.4.6

sumergen los dos electrodos de platino. Un electrodo estd conectado a un lagarto el cual
viene de un alambre conectado al polo negativo de la fuente de poder de 15V de potencial.
El otro electrodo va unido a un lagarto conectado en el extremo positivo de la fuente de

poder. Ambos electrodos van sujetos a pinzas universales.

Se enciende la fuente de poder y se deja a un voltaje constante de 14 V en el sistema, se
enciende la estufa a un nivel bajo. Se toma el pH de la solucién contenida en el vaso de
ceramica cada 30 min hasta observar un cambio de pH 4cido a un pH bésico. Se deja que el

sistema reaccione por un tiempo de 2 h.

Después del tiempo de reaccidn, el sistema se deja enfriar a temperatura ambiente. La
disolucidn y sélido obtenido se dejan reposar hasta que el sélido se encuentre sedimentado

en la parte inferior.

Se toman 20 ml de la disolucion obtenida en el proceso electroquimico y se coloca en un
tubo de ensayo, posteriormente se agrega 10 ml de una disolucién de amoniaco 6F y se deja

reposar hasta obtener la formacidn de un coloide al fondo del tubo de ensayo.

Tomar 10 ml de la disolucion sobrenadante y agregar 1 ml de &cido clorhidrico concentrado

para regenerar el cloruro de niquel formado.

Anélisis del contenido de niquel en el proceso de electrolixiviacion

A. A partir de un estandar de cloruro de niquel de concentracion 1000 ppm se prepara una

curva de calibracion con las mismas concentraciones que se utilizaron para el andlisis del

contenido de niquel en el mineral.
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B. Se toma una cierta cantidad de disolucion preparada en el proceso de electrolixiviacion y se

lee en el instrumento.

C. Si la concentracion de la muestra excede el valor de concentracion de la curva de
calibracion se hard una dilucién, para que el rango de la concentracidén que se obtenga este

cercano al valor de 2 ppm, que es el punto medio en la curva de calibracion.

D. Leer un blanco de laboratorio previo a las lecturas de la curva de calibracion, asi como

después de leerse las muestras.

E. Comprobar si no hay un error en las lecturas, mediante la lectura de un estandar interno de

cloruro de nigquel a concentracién de 2 ppm.

7.5 DISENO DE INVESTIGACION

El tipo de investigacién es de tipo descriptivo, el disefio de muestreo fue no probabilistico,
por conveniencia se utiliz6 una muestra representativa de un mineral lateritico proveniente de la
region de El Estor, Izabal el cual tiene una proporcion de niguel en su composicion menor al 2.2 por
ciento. La variable considerada para la investigacion es el porcentaje de recuperacion de niquel en

el mineral, las condiciones a lo largo del experimento permanecierdn constantes.

Se utiliz6 una misma muestra de mineral para realizar el proceso de electrolixiviacion. Para
determinar el nimero de réplicas necesarias para realizar este proceso, se utiliz6 un método de
estimacion de una media poblacional. Se asumié una desviacion estandar del 6% (porcentaje de

recuperacion), un error de muestreo del 4% y un nivel de confianza del 95%.

n=2*g’
E2
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Donde:

n = Tamafo de muestra

Z = El cual tiene un valor de 1.96, para un intervalo de confianza del 95%
S = Desviacion estandar tomada para el experimento (6%)
E = Error del muestreo (4%)

n = (1.96)** (0.06)°
0.04?

n=2864=9

La cantidad de réplicas del experimento realizados fue de 9, pero para aumentar la validez

del estudio se realizaron 10.

Analisis de resultados

Se calculd la media y la desviacion estandar del % de extraccion de niquel en las diez

muestras y se calcul6 un intervalo de confianza de la media poblacional del 95%.

Se realiz una prueba binomial definiendo un evento de éxito cuando se obtenga en cada
una de las muestras un % de extraccion del 10% o mas, por tanto el fracaso sera un porcentaje
menor del 10%. Con la prueba binomial se determind si la recuperacién con éxito se debe o no al

azar; el nivel de significancia sera del 5%.

Hipotesis estadisticas: Ho = pu <10% Ha = >10%

Para determinar el porcentaje de recuperacion de niquel, se tomd la cantidad de niquel
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obtenido en el proceso electroquimico y se dividio entre el peso de mineral utilizado en la

electrolixiviacion.

Peso de Niquel obtenido
Porcentaje de niquel recuperado - --------- x 100%
Peso de mineral utilizado
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8. RESULTADOS

Tabla No. 1

Contenido de Niquel en el mineral

Peso de mineral (Q)

Contenido de Niguel Obtenido

Porcentaje de Niquel en el

(9) Mineral
1.0317 0.1824 1.8%
Fuente: Datos Experimentales
Gréfica No. 1

Espectro de Fluorescencia de Rayos X para la muestra de mineral digerida

444

a6z 940

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 2

Corrida 1 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 22 2 11.80
60 3 23 2 11.80
90 4 23 2 11.80
120 5 24 2 11.80

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 3

Corrida 2 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 3 27 8.80 3.74
60 3 32 8.80 3.74
90 4 36 8.80 3.91
120 4 42 8.80 3.91

Fuente: Datos Experimentales

45




Tabla No. 4

Corrida 3 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 28 8.90 3.55
60 3 34 8.90 3.55
90 4 40 8.90 3.55
120 5 45 8.90 3.55

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 5

Corrida 4 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 22 8.00 3.50
60 4 23 11.0 3.50
90 4 23 9.5 3.5
120 5 24 9.5 3.5

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 6

Corrida 5 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 26 8.00 3.50
60 3 30 9.0 3.60
90 4 39 9.5 3.60
120 5 44 9.5 3.60

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 7

Corrida 6 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 29 9.8 3.6
60 4 34 9.90 3.70
90 4 40 9.90 3.70
120 5 47 9.90 3.70

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 8

Corrida 7 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracion

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 27 10 4.0
60 3 33 9.8 4.2
90 4 39 9.8 4.2
120 5 42 10 4.0

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 9

Corrida 8 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracién

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 28 9.8 4.2
60 3 34 10 4
90 4 39 10 4
120 5 46 10 4

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 10

Corrida 9 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracién

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 22 3 11
60 3 23 1.6 9.80
90 4 23 1 12.10
120 4 24 1 12.10

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 11

Corrida 10 del Experimento

Realizado a un pH inicial de 2.0, un potencial de 14 V y un electrolito de NaCl de concentracién

100 g/l con 5 ml de HCI concentrado

Tiempo (min) pH Temperatura (°C) | Potencial Anodo | Potencial Catodo
V) V)
0 2 22 - -
30 2 22 1.8 12.20
60 3 23 1.8 12.20
90 3 23 1.8 12.20
120 4 24 1.8 12.20

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 12

Cantidad obtenida de niquel en el proceso electroquimico

Contenido de cloruro

Contenido de cloruro
de niquel extraido

% de recuperacion de

No. Experimento de _nl’quel enel electroguimicamente cloruro dg niquel en
mineral (mg) (mg) el mineral
1 903.67 162.68 18.00
2 901.82 47.24 5.24
3 901.46 62.19 6.90
4 911.43 67.17 7.37
5 903.52 62.37 6.90
6 901.59 31.11 3.45
7 900.93 42.33 4.70
8 90241 48.96 5.43
9 902.13 126.68 14.04
10 901.47 180.08 19.98
Media 9.20
Desviacion Estandar 591
Limite Inferior (Intervalo de confianza del 95%) 4.97
Limite Superior (Intervalo de confianza del 95%) 13.42

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 13

Experimentos con mejor porcentaje de recuperacion de niquel, utilizando

electrodos de platino en optimas condiciones

% de recuperacion de
No. Experimento cloruro de niquel en
el mineral
1 18.00
9 14.04
10 19.98

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla No. 14

Prueba Binomial de los Experimentos Realizados

Tipo de Hipotesis Evento NUmero de Proporcion
Experimentos Observada
Hipétesis propuesta Ha = >10% 3 0.3
Hipotesis nula Ho=p<10% 7 0.7
Total = 10 Total = 1
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9. DISCUSION DE RESULTADQOS

La tabla 1 indica el porcentaje de niquel obtenido en el mineral utilizado para la extraccion
electroquimica, mediante el uso de espectroscopia de absorcion atomica. EIl contenido de niquel
presente en el mineral fue del 1.8%, caracteristico de los minerales lateriticos de tipo limonitico los
cuales presentan un porcentaje de niquel entre 0.8 y 1.5 % y estan compuestos principalmente de
hierro de un 40 al 50 %. Esto se comprob6 al ver la gréfica 1 que correspondid al analisis
cualitativo del mineral digerido utilizando espectroscopia de fluorescencia de rayos X, en donde el
pico de hierro es el elemento principal y el pico de niquel que se encuentra en menor proporcion.

(Crundwell, 2011).

El experimento se realizo 10 veces en un sistema electroquimico sin utilizacion de una
membrana de por medio, se emplearon electrodos inertes de platino como anodo y catodo. El
electrolito utilizado fue una disolucién de cloruro de sodio la cual actué como reactivo para la
obtencion de cloro gaseoso, mediante la oxidacion electroquimica de los iones cloruros en el
sistema. EIl sistema se trabajé a un pH inicial de 2.0 y un potencial de 14.0 V con agitacién

constante, correspondiente a la siguiente reaccion

2CI'(ac) — Cl, @t 2e-

El cloro gaseoso al estar en un medio muy acido (principalmente pH 2) favorece la formacion de
cloro molecular acuoso, que es la especie predominante en el sistema electroquimico y este es el
reactivo que se encarga de lixiviar el mineral para obtener niquel como disolucion de cloruro de

niquel (Bayrakceken, 1990).

Clyg —  Clop
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ZNi(S) + CIZ(ac) — NiClg(ac)

Se agregd una pequefia cantidad de &cido clorhidrico al electrolito utilizado para favorecer el
sistema electroquimico, mediante el intercambio de electrones entre los iones que se estén
formando en la reaccion electroquimica para favorecer la formacion de cloro molecular acuoso. El
pH en el sistema es balanceado por la formacién de hidrogeno molecular en el electrodo utilizado
como céatodo, por la reduccion de los iones hidronios presentes en el medio, de acuerdo con la

siguiente reaccién:

2H+(ac) +2¢ — H, o)

Al ver las tablas 3 al 10, que corresponden a los experimentos 2 al 8 se observé un
comportamiento similar en cuanto a temperatura y pH realizado en el transcurso de la reaccion. El
valor de potencial en el nodo durante la reaccién fue mucho mayor que el potencial del catodo, lo
gue produjo que el proceso electroquimico fuera oxidativo. Esto se debid a la formacion de 6xido
de hierro (I1l) o hematita el cual se deposité en la superficie del catodo (ver anexo C). La
formacion de este 6xido se obtuvo por la reaccion del hierro en solucién en su estado de oxidacion
mayor (+3) formado en el proceso electroquimico, el cual reaccion6 con el oxigeno formado en

exceso en el lado del anodo el cual formo un precipitado en el electrodo de platino (Fan, 2010):

4Fe oy + 60,4 — 2Fe;0s

Como se ve en la tabla 12, se obtuvo una media en el porcentaje de recuperacion de niquel
del 9.20 % con una desviacion estdndar de 5.91 %. En 7 de los 10 experimentos realizados se
obtuvo un porcentaje de recuperacion de niquel por debajo del 10 %, siendo el experimento 6 el que

presento el menor valor con un 3.45 %. En la tabla 13 se puede observar que los experimentos 1, 9
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y 10 fueron en los que se obtuvo un porcentaje de recuperacion mayor del 10 %, siendo el
experimento 10 el que presento mayor porcentaje de recuperacion con un 19.98 %. La causa en
este cambio fue la modificacion en la superficie del electrodo de platino utilizado como cétodo, por
la formacion de Fe,Os lo que provoc6 la modificacion en sus propiedades electroquimica. A pesar
de la limpieza realizada al electrodo al final de cada experimento, después de haberse realizado el
experimento 8 y previo a su limpieza, se desprendid la capa de platino que cubre la punta del
electrodo y se notd la presencia de una mancha de color negro dentro de ella, por lo que se limpi6 y
se colocd de nuevo al electrodo. Los valores en el porcentaje de recuperacion de niquel en los
experimentos después de esta limpieza fueron mayores al 10 %. A pesar de que la mayoria de
experimentos no cumplié con lo establecido en la hipétesis (ver tabla 12), utilizdndose un electrodo
de platino sin alteracion durante el proceso electroquimico, asi como una limpieza adecuada del
mismo, nos dan procesos electroquimicos con recuperacion de niquel mayor al 10 %. Esto puede
verificarse en la tabla 13 en la que se presentan los porcentajes de recuperacion de los tres
experimentos en los que se usoé el electrodo sin alteraciones, por lo que la hip6tesis establecida no

debe de descartarse en esta investigacion.

El sistema utilizado no presentaba una membrana que separara los dos procesos
electroquimicos, por lo que se dio la formacion de hidréxido de sodio mediante la reaccién del ion
sodio en solucion y los iones hidroxilo producidos por la reduccion del agua en el electrodo de

platino utilizado como cétodo, lo que propicio un aumento en el pH del sistema (Gupta, 2003):
2H,0 ot 26 — 2OH_(aC) + H, ©

Na+(ac) + OH_(aC) — NaOH(ac)
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A pH 5 o mayor se da la hidrolisis del cloro molecular acuoso para dar la formacion de
acido hipocloroso, el cual es la especie predominante en el sistema de electrolixiviacion

(Bayrakceken, 1990):

Clz(ac)+ H20(|) — HClO(aC)+ Cl_(ac)"' H+(ac)

Al tener un medio fuertemente oxidativo en el sistema de electrolixiviado el acido hipocloroso
formado in situ, se descompone para formar ion clorato el cual es un reactivo muy poco eficiente
para el proceso de lixiviacion del mineral, esto hace que baje la eficiencia del sistema para

recuperar niquel electroquimicamente (Hammar, 1964):

6HOC|(ac) + 3H20(ac) — 2C|O3-(ac)+ 6H+(ac)+ 4C|-(ac)+ 3H20(|) + 3/20, ot 6e’

Otro aspecto que se tomd en cuenta fue que la alta concentracion de cloruro de sodio
empleada en el proceso, formé una gran cantidad de cloro en el medio y trabajandose a pH bajos, la
hidrolisis de cloro para obtener acido hipocloroso no se logra completar en su totalidad y una
fraccion significativa de cloro queda en forma de cloro molecular Cl, que escapa al ambiente en
forma de gas, el cual se notd en el burbujeo en el electrodo de platino que funciono como anodo

(Black &Veatch, 2010).

La disolucion obtenida en el proceso de electrolixiviacion aparte de haber contenido niquel
disuelto, también contiene hierro debido a la alta composicién presente en el mineral, por lo que se
hizo una separacion mediante la adicion de una disolucion de amoniaco. Esta reaccion permitio
formar un complejo soluble de niquel y el hierro al no poderse acomplejar con la disolucion forma

un precipitado de hidroxido férrico (Vogel, 1989).

Ni+2(ac) + 6NH3(aC) — Ni(NH3)6+2(aC)
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Fe+3(ac) + 3NH3(ac) + 3H,0 n — 3NH4+(aC) + Fe(OH);;(S)

Posteriormente el complejo de niquel se le agrego 1 ml de &cido clorhidrico concentrado para
formar nuevamente cloruro de niquel. Como se puede ver en el Anexo D, los tubos donde se
realizd el proceso de separacién de niquel y hierro mediante la adicién de una disolucién de
amoniaco, mostraron que los experimentos 1, 9 y 10 tuvieron una formacion de precipitacion
mucho mayor que en los demas experimentos. Dichos experimentos fueron los que dieron un mejor
porcentaje de extraccion de cloruro de niquel en el sistema electroquimico, siendo mayores al 10 %.
Esto es porque el niquel se encuentra presente en el mineral unido principalmente a la goetita (o-
FeOOH), el cual se encuentra en 3 modos: a) Asociado con goetita amorfa o pobremente
cristalina. B) Adsorbida débilmente a la superficie cristalina de la goetita y ¢) como sustituyente
en su superficie (Fan 2011). Durante el proceso de electrolixiviacion el cloruro de niquel se obtiene
en mayor proporcion cuando se lixivia junto con la solucién de tricloruro férrico obtenido del
mismo mineral. Debido a que el potencial en el &nodo no fue alto como en los demas experimentos,
no se obtuvo la formacion de 6xido de hierro (I11) por el medio altamente oxidativo en el sistema
electroquimico por lo que hubo una mayor obtencién de tricloruro férrico y por ende cloruro de

niquel.
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A)

B)

C)

D)

E)

F)

G)

H)

10. CONCLUSIONES

La formacion de cloro acuoso a partir de cloro gaseoso se da en medio acido,

principalmente a pH 2.

La media en el porcentaje de extraccion de niquel en los 10 experimentos fue de 9.20 %.

El experimento 6 fue el que menos porcentaje de recuperacion de niquel obtuvo con un 3.45
% y el experimento 10 fue el que presento mayor porcentaje de recuperacion con un 19.98

%.

La formacion de 6xido de hierro (111) como hematita sobre la superficie del catodo, provoco

que el sistema electroquimico trabajara a un potencial mayor en el anodo.

La modificacion en las propiedades electroquimicas del electrodo de platino utilizado como
catodo debido a la formacién de 6xido de hierro durante el proceso electroquimico, provocé
que 7 de 10 experimentos realizados se obtuviera un porcentaje de recuperacion de niquel

menor al 10 %.

El aumento de pH en el sistema electroquimico se debi6 a la formacién de hidréxido de

sodio por la formacion de ion hidroxilo en la superficie del catodo.

La formacion de ion clorato a partir de acido hipocloroso por el medio altamente oxidativo

y a pH 5, bajo la eficiencia en el sistema electroquimico para la recuperacion de niquel.

Cierta cantidad de cloro gaseoso formado en el sistema se escapd como gas en el ambiente,

el cual se observo en el burbujeo excesivo en el sistema electroquimico.

La recuperacion de niquel se vio favorecida por la formacion de tricloruro en el proceso,

por las caracteristicas del mineral empleado para la extraccion.
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11. RECOMENDACIONES

Realizar la reaccion en un sistema donde presente una membrana que separe las reacciones

formadas en los dos electrodos de uso.

Utilizar diferentes tipos de electrodos inertes para evaluar su desempefio en la recuperacién

de cloruro de niquel.

Emplear disoluciones a diferentes concentraciones de cloruro de sodio para obtener el mejor
electrolito para la obtencion de cloro necesario para el proceso de electrolixiviacion de

mineral lateritico.

Hacer la reaccion a un pH basico para comparar el porcentaje de recuperacion de niquel,

con la reaccion realizada en pH &cido.

E) Se debe de realizar una limpieza cuidadosa de los electrodos utilizados como cétodo y

anodo al finalizarse un proceso electroquimico, para eliminar cualquier presencia de 6xido
de hierro que provoque una corrosion en el sistema, y asi obtener porcentajes de

recuperacion de niquel mayores al 10%
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13. ANEXOS

A. Tabla de resultados del analisis de la muestra de mineral

Sample
D: blanco
Conc Conc Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) (Sample) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[0.00]mg/L 0.1705 0.5125 0.1732 13:41:47.00
[0.00]mg/L 0.1710 0.5139 0.1743 13:41:52.00
[0.00]mg/L 0.1702 0.5115 0.1747 13:41:57.00
Mean: mg/L 0.1706 0.5126 0.1741
SD: 0.00
%RSD: 0.24
Sample
ID: estandar 1
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[1]mg/L 0.0536 0.6736 0.2291 13:42:48.00
[1]mg/L 0.0544 0.6760 0.2301 13:42:53.00
[1]mg/L 0.0535 0.6734 0.2272 13:42:58.00
Mean: mg/L 0.0538 0.6743 0.2288
SD: 0.00
%RSD: 0.91
Sample
ID: estandar 2
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[2]mg/L 0.1032 0.8228 0.2776 13:43:36.00
[2]mg/L 0.1018 0.8187 0.2779 13:43:41.00
[2]mg/L 0.1036 0.8239 0.2819 13:43:46.00
Mean: mg/L 0.1029 0.8218 0.2791
SD: 0.00
%RSD: 0.89
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Sample

D: estandar 3
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG

Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time

NI

232.00
[4]mg/L 0.1898 1.0831 0.3692 13:44:23.00
[4]mg/L 0.1904 1.0848 0.3671 13:44:28.00
[4]mg/L 0.1912 1.0874 0.3686 13:44:33.00

Mean: mg/L 0.1905 1.0851 0.3683

SD: 0.00

%RSD: 0.38
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Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.028mg/L  2.028 mg/L  0.0999 0.8130 0.2745 13:45:14.00
2.038mg/L  2.038 mg/L  0.1004 0.8144 0.2764 13:45:19.00
2.034mg/L  2.034 mg/L  0.1002 0.8138 0.2750 13:45:24.00
Mean: mg/L mg/L  0.1002 0.8137 0.2753
SD: 0.0051 0.0051
%RSD: 0.25
Sample blanco HCL
ID: 1%
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
0.032mg/L  0.032 mg/L  0.0055 0.5292 0.1790 13:45:53.00
-0.016mg/L  -0.016 mg/L  0.0033 0.5224 0.1784 13:45:58.00
-0.010mg/L  -0.010 mg/L  0.0035 0.5232 0.1767 13:46:03.00
Mean: mg/L mg/L  0.0041 0.5249 0.1780
SD: 0.0262 0.0262
%wRsSD:  1,324.13
Sample mineral dilucion
ID: 1/1000
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
0.212mg/L 0.212 mg/L 0.0140 0.5547 0.1875 13:46:46.00
0.195mg/L 0.195 mg/L 0.0132 0.5523 0.1883 13:46:52.00
0.194mg/L 0.194 mg/L  0.0132 0.5522 0.1883 13:46:56.00
Mean: mg/L mg/L 0.0135 0.5531 0.1881
SD: 0.0100 0.0100
%RSD: 5.00
Sample QC
ID: 2ppm
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
N1232.00
2.029mg/L  2.029 mg/L  0.1000 0.8132 0.2761 13:49:52.00
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2.028mg/L  2.028 mg/L  0.0999 0.8130 0.2751 13:49:57.00
2.047mg/L  2.047 mg/L  0.1008 0.8157 0.2764 13:50:02.00
Mean: mg/L mg/L  0.1003 0.8140 0.2758
SD: 0.0107 0.0107
%RSD: 0.53
Sample .
D: mineral 1/100
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
1.746mg/L  1.746 mg/L  0.0866 0.7730 0.2603 13:50:58.00
1.768mg/L  1.768 mg/L  0.0877 0.7761 0.2631 13:51:03.00
1.784mg/L  1.784 mg/L  0.0884 0.7784 0.2647 13:51:08.00
Mean: mg/L mg/L  0.0876 0.7758 0.2627
SD: 0.0191 0.0191
%RSD: 1.08
Sample QC
ID: 2ppm
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
1.989mg/L  1.989 mg/L  0.0918 0.7630 0.2601 15:20:00.00
1.981mg/L  1.981 mg/L  0.0914 0.7619 0.2593 15:20:05.00
1.965mg/L  1.965 mg/L  0.0907 0.7597 0.2581 15:20:10.00
Mean: mg/L mg/L  0.0913 0.7615 0.2591
SD: 0.0126 0.0126
%RSD: 0.64
Sample blanco HCL
ID: 1%
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
-0.022mg/L  -0.022 mg/L  0.0005 0.4885 0.1668 15:20:48.00
-0.014mg/L  -0.014 mg/L  0.0008 0.4896 0.1679 15:20:53.00
-0.029mg/L  -0.029 mg/L  0.0002 0.4876 0.1663 15:20:58.00
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Mean: mg/L mg/L  0.0005 0.4886 0.1670
SD: 0.0073 0.0073
%RSD: 33.36
Sample mineral dilucion
D: 1/100
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
1.825mg/L 1.825 mg/L 0.0844 0.7406 0.2521 15:21:40.00
1.834mg/L 1.834 mg/L 0.0847 0.7418 0.2517 15:21:44.00
1.814mg/L 1.814 mg/L 0.0839 0.7391 0.2516 15:21:49.00
Mean: mg/L mg/L 0.0843 0.7405 0.2518
SD: 0.0096 0.0096
%RSD: 0.53
Sample mineral 1/100 enri
ID: 1ppm
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.933mg/L 2.933 mg/L 0.1346 0.8918 0.3028 15:23:47.00
2.932mg/L 2.932 mg/L 0.1346 0.8916 0.3032 15:23:52.00
2.928mg/L 2.928 mg/L 0.1344 0.8911 0.3048 15:23:57.00
Mean: mg/L mg/L 0.1346 0.8915 0.3036
SD: 0.0025 0.0025
%RSD: 0.09
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B. Tabla de resultados del analisis de los experimentos de recuperacion de niquel

Sample
ID: blanco
Conc Conc Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) (Sample) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[0.00]mg/L 0.1562 0.4696 0.1591 09:36:27.00
[0.00]mg/L 0.1564 0.4701 0.1594 09:36:32.00
[0.00]mg/L 0.1563 0.4696 0.1601 09:36:37.00
Mean: mg/L 0.1563 0.4698 0.1595
SD: 0.00
%RSD: 0.06
Sample
ID: estandar 1
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[1]mg/L 0.0530 0.6291 0.2130 09:37:14.00
[1]mg/L 0.0525 0.6277 0.2111 09:37:19.00
[1]mg/L 0.0523 0.6270 0.2140 09:37:23.00
Mean: mg/L 0.0526 0.6279 0.2127
SD: 0.00
%RSD: 0.68
Sample
ID: estandar 2
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[2]mg/L 0.1042 0.7828 0.2654 09:37:59.00
[2]mg/L 0.1034 0.7806 0.2643 09:38:04.00
[2]mg/L 0.1034 0.7806 0.2627 09:38:09.00
Mean: mg/L 0.1037 0.7813 0.2641
SD: 0.00
%RSD: 0.42
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Sample

ID: estandar 3
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
[4]mg/L 0.1980 1.0648 0.3622 09:38:39.00
[4]mg/L 0.1963 1.0597 0.3617 09:38:44.00
[4]mg/L 0.1972 1.0625 0.3632 09:38:49.00
Mean: mg/L 0.1972 1.0623 0.3624
SD: 0.00
%RSD: 0.43
Sample QC
ID: 2ppm
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
1.991mg/L  1.991 mg/L  0.1002 0.7709 0.2633 09:39:37.00
2.010mg/L  2.010 mg/L  0.1012 0.7738 0.2621 09:39:42.00
2.009mg/L  2.009 mg/L  0.1011 0.7736 0.2626 09:39:47.00
Mean: mg/L mg/L  0.1008 0.7728 0.2627
SD: 0.0109 0.0109
%RSD: 0.54
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Sample blanco HCL
ID: 1%
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
-0.014mg/L  -0.014 mg/L  0.0017 0.4747 0.1610 09:40:27.00
0.008mg/L  0.008 mg/L  0.0027 0.4780 0.1623 09:40:32.00
0.003mg/L  0.003 mg/L  0.0025 0.4772 0.1616 09:40:37.00
Mean: mg/L mg/L  0.0023 0.4766 0.1616
SD: 0.0116 0.0116
%RSD: 952.26
Sample muestra 1 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
9.227mg/L 9.227 mg/L  0.4559 1.8399 0.6311 09:41:09.00
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9.092mg/L 9.092 mg/L  0.4492 1.8198 0.6220 09:41:14.00
9.180mg/L 9.180 mg/L  0.4536 1.8328 0.6282 09:41:19.00
Mean: mg/L mg/L  0.4529 1.8308 0.6271
SD: 0.0689 0.0689
%RSD: 0.75
2014/03/13 09:41:23 Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sample muestra 2
ID: dil1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
3.141mg/L 3.141 mg/L 0.1567 0.9408 0.3186 09:41:50.00
3.166mg/L 3.166 mg/L 0.1580 0.9445 0.3244 09:41:55.00
3.139mg/L 3.139 mg/L 0.1566 0.9405 0.3200 09:42:00.00
Mean: mg/L mg/L 0.1571 0.9420 0.3210
SD: 0.0150 0.0150
%RSD: 0.48
Sample ~ Muestra 3 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
4.094mg/L 4.094 mg/L  0.2036 1.0817 0.3694 09:42:29.00
4.095mg/L 4.095 mg/L  0.2036 1.0818 0.3676 09:42:34.00
4.069mg/L 4.069 mg/L  0.2023 1.0778 0.3675 09:42:39.00
Mean: mg/L mg/L  0.2032 1.0804 0.3681
SD: 0.0151 0.0151
%RSD: 0.37
sample ~ Muestra 4 dil
D: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
4.394mg/L 4.394 mg/L  0.2183 1.1259 0.3812 09:43:20.00
4.416mg/L 4.416 mg/L 0.2194 1.1292 0.3826 09:43:24.00
4.452mg/L 4.452 mg/L 0.2212 1.1345 0.3871 09:43:29.00
Mean: mg/L mg/L  0.2196 1.1298 0.3836
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SD: 0.0295 0.0295
%RSD: 0.67
2014/03/13 09:43:34 Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sample muestra 5 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
4.171mg/L 4.171 mg/L 0.2074 1.0929 0.3722 09:44:03.00
4.121mg/L 4.121 mg/L  0.2049 1.0856 0.3713 09:44:07.00
4.155mg/L 4.155 mg/L  0.2066 1.0906 0.3740 09:44:12.00
Mean: mg/L mg/L  0.2063 1.0897 0.3725
SD: 0.0254 0.0254
%RSD: 0.61
sample ~ Muestra 6 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.061mg/L 2.061 mg/L 0.1037 0.7813 0.2659 09:44:44.00
2.072mg/L 2.072mg/L 0.1042 0.7829 0.2654 09:44:49.00
2.090mg/L 2.090 mg/L 0.1051 0.7856 0.2679 09:44:54.00
Mean: mg/L mg/L  0.1043 0.7833 0.2664
SD: 0.0149 0.0149
%RSD: 0.72
sample ~ Muestra 7 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.817mg/L 2.817 mg/L 0.1408 0.8929 0.3034 09:45:21.00
2.824mg/L 2.824 mg/L 0.1412 0.8940 0.3063 09:45:26.00
2.825mg/L 2.825 mg/L  0.1412 0.8942 0.3045 09:45:31.00
Mean: mg/L mg/L 0.1411 0.8937 0.3047
SD: 0.0046 0.0046
%RSD: 0.16
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muestra 8 dil

Sample
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
3.266mg/L 3.266 mg/L 0.1629 0.9593 0.3256 09:46:04.00
3.271mg/L 3.271 mg/L 0.1631 0.9600 0.3304 09:46:09.00
3.256mg/L 3.256 mg/L 0.1624 0.9579 0.3261 09:46:13.00
Mean: mg/L mg/L 0.1628 0.9591 0.3274
SD: 0.0074 0.0074
%RSD: 0.23
Sample ~ Muestra 9 dil
ID: 1/20
Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
7.594mg/L 7.594 mg/L  0.3756 1.5986 0.5442 09:46:43.00
7.564mg/L 7.564 mg/L 0.3741 1.5941 0.5491 09:46:48.00
7.532mg/L 7.532 mg/L  0.3726 1.5894 0.5435 09:46:52.00
Mean: mg/L mg/L 0.3741 1.5941 0.5456
SD: 0.0312 0.0312
%RSD: 0.41
2014/03/13 09:46:57 Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sample
ID: muestra 10 dil 1/20
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
10.13mg/L 10.13 mg/L 0.5001 1.9728 0.6692 09:47:23.00
10.11mg/L 10.11 mg/L 0.4991 1.9697 0.6690 09:47:28.00
10.10mg/L 10.10 mg/L 0.4986 1.9682 0.6697 09:47:33.00
Mean: mg/L mg/L 0.4993 1.9702 0.6693
SD: 0.016 0.016
%RSD: 0.16
2014/03/13 09:47:37 Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sample ~ Muestra 6 dil 1/20
ID: enri
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Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte  Conc (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
3.056mg/L 3.056 mg/L 0.1526 0.9283 0.3153 09:48:09.00
3.046mg/L 3.046 mg/L 0.1521 0.9268 0.3190 09:48:14.00
3.043mg/L 3.043 mg/L 0.1519 0.9264 0.3160 09:48:19.00
Mean: mg/L mg/L 0.1522 0.9272 0.3168
SD: 0.0069 0.0069
%RSD: 0.23
Sample
ID: mineral 1/100
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
0.592mg/L  0.592 mg/L  0.0315 0.5643 0.1913 09:48:49.00
0.569mg/L  0.569 mg/L  0.0303 0.5609 0.1898 09:48:53.00
0.538mg/L  0.538 mg/L  0.0288 0.5564 0.1878 09:48:58.00
Mean: mg/L mg/L  0.0302 0.5605 0.1896
SD: 0.0271 0.0271
%RSD: 4.78
Sample QC2
ID: ppm
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.092mg/L  2.092 mg/L  0.1052 0.7859 0.2677 09:49:38.00
2111mg/L  2.111 mg/L  0.1061 0.7887 0.2670 09:49:42.00
2.114mg/L  2.114 mg/L  0.1062 0.7891 0.2698 09:49:47.00
Mean: mg/L mg/L  0.1058 0.7879 0.2682
SD: 0.0119 0.0119
%RSD: 0.57
Sample blanco HCL
ID: 1%
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
0.012mg/L  0.012 mg/L  0.0026 0.5034 0.1712 14:40:55.00
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0.006mg/L  0.006 mg/L  0.0023 0.5025 0.1697 14:41:00.00
0.012mg/L  0.012 mg/L  0.0026 0.5035 0.1716 14:41:05.00
Mean: mg/L mg/L 0.0025 0.5031 0.1708
SD: 0.0038 0.0038
%RSD: 38.44
Sample M1 dil
D: 1/100
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.180mg/L  2.180 mg/L  0.1098 0.8257 0.2808 14:41:41.00
2.162mg/L  2.162 mg/L  0.1089 0.8230 0.2790 14:41:45.00
2.165mg/L  2.165mg/L  0.1090 0.8234 0.2796 14:41:50.00
Mean: mg/L mg/L  0.1093 0.8240 0.2798
SD: 0.0098 0.0098
%RSD: 0.45
Sample M3 dil
ID: 1/40
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.083mg/L  2.083 mg/L  0.1050 0.8113 0.2762 14:42:24.00
2.068mg/L  2.068 mg/L  0.1043 0.8090 0.2737 14:42:28.00
2.068mg/L  2.068 mg/L  0.1043 0.8090 0.2746 14:42:33.00
Mean: mg/L mg/L  0.1045 0.8098 0.2748
SD: 0.0086 0.0086
%RSD: 0.42
Sample M4 dil
ID: 1/40
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.225mg/L 2.225mg/L  0.1120 0.8324 0.2803 14:43:10.00
2.248mg/L  2.248 mg/L  0.1132 0.8358 0.2837 14:43:14.00
2.245mg/L 2.245mg/L  0.1130 0.8353 0.2828 14:43:19.00
Mean: mg/L mg/L  0.1127 0.8345 0.2822
SD: 0.0124 0.0124
%RSD: 0.55
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M5 dil

Sample
ID: 1/40
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.084mg/L  2.084 mg/L  0.1050 0.8114 0.2754 14:43:51.00
2.087mg/L  2.087 mg/L  0.1052 0.8118 0.2752 14:43:56.00
2.067mg/L  2.067 mg/L  0.1042 0.8088 0.2744 14:44:01.00
Mean: mg/L mg/L  0.1048 0.8107 0.2750
SD: 0.0111 0.0111
%RSD: 0.53
Sample M9 dil
ID: 1/100
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
1.684mg/L  1.684 mg/L  0.0853 0.7519 0.2563 14:44:40.00
1.686mg/L  1.686 mg/L  0.0854 0.7523 0.2547 14:44:45.00
1.697mg/L  1.697 mg/L  0.0859 0.7539 0.2556 14:44:50.00
Mean: mg/L mg/L  0.0855 0.7527 0.2555
SD: 0.0070 0.0070
%RSD: 0.42
Sample M10 dil
ID: 1/100
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.400mg/L  2.400 mg/L  0.1207 0.8584 0.2908 14:45:30.00
2.409mg/L  2.409 mg/L  0.1211 0.8597 0.2936 14:45:35.00
2.395mg/L  2.395mg/L  0.1204 0.8576 0.2899 14:45:40.00
Mean: mg/L mg/L  0.1207 0.8586 0.2914
SD: 0.0069 0.0069
%RSD: 0.29
Sample M10 dil 1/100 enri
ID: 1ppm
Analyte  Conc (Calib) Conc (Sample) Corr. Pk BG Pk Ht BG Time

81



Absorbance Area Area Ht
NI
232.00
3.375mg/L 3.375mg/L  0.1689 1.0032 0.3419 14:46:14.00
3.372mg/L 3.372 mg/lL 0.1687 1.0028 0.3398 14:46:19.00
3.369mg/L 3.369 mg/L 0.1686 1.0023 0.3410 14:46:24.00
Mean: mg/L mg/L 0.1687 1.0028 0.3409
SD: 0.0028 0.0028
%RSD: 0.08
Sample QC
ID: 2ppm
Conc Conc (Sample) Corr. Pk BG BG
Analyte (Calib) Absorbance Area Area Pk Ht Ht Time
NI
232.00
2.036mg/L  2.036 mg/L  0.1027 0.8042 0.2739 14:46:59.00
2.044mg/L 2.044 mg/L  0.1031 0.8055 0.2745 14:47:04.00
2.014mg/L  2.014 mg/L  0.1016 0.8009 0.2731 14:47:09.00
Mean: mg/L mg/L _ 0.1024 0.8035 0.2739
SD: 0.0160 0.0160
%RSD: 0.79
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C. Sistema electroquimico de electrolixiviacion del mineral

Electrodo de
platino
utilizado como
catodo

Electrodo de
platino
utilizado como
Anodo

Disolucién de
NaCl utilizada
como
electrolito

Figura 1. Sistema electroquimico para recuperacién de cloruro de niquel

Battery

_e;-:“’,,.|||||| Sl e

Clz g

Molten
NaCl

- - |

T~ e I Nat T
Anode Cathode
2C|l —>Cl>+ 2e- Na*+ e~ —> Na
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Figura 2. Sistema electroquimico visto desde arriba.
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Figura 3. Proceso de uno de los experimentos de electrolixiviacion
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Figura 4. Electrodo de platino utilizado como anodo despues del proceso de

electrolixiviacion
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Figura 5. Electrodo de platino utilizado como catodo después del proceso de

electrolixiacion
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Figura 6. Formacion de gases en el proceso de electrolixiviacion
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D. Separacion de los metales mediante la adicion de una disolucién de amoniaco

Figura 7. Reaccion de las muestras obtenidas con la disolucion de amoniaco.
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Figura 8. Después de 30 minutos de reposo
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