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@Resumen:

Método para recuperar niquel a partir de escoria de
hierro-aluminio obtenida mediante lixiviacion de polvo
de bateria.

En la presente invencién se da a conocer un método
para recuperar niquel a partir de escoria de hierro-
aluminio obtenida mediante lixiviacién de polvo de
bateria. El método comprende las siguientes etapas:
afadir una disolucién de acido sulfurico a una escoria
de hierro-aluminio para disolverla, para obtener una
disolucion de sulfato; después afiadir un agente
oxidante; afiadir agua amoniacal y carbonato a la
disolucion de sulfato oxidada; ajustar el pH a 1,0-3,2
para la reaccién; separar hidréxido fénico para
precipitar para obtener una disolucién con hierro
retirado; afiadir carbonato a la disolucién con hierro
retirado, ajustar el pH a 3,2-5,5 para la reaccion;
separar hidroxido de aluminio para precipitar para
obtener una disolucién con aluminio retirado; afiadir
agua amoniacal a la disolucién con aluminio retirado,
ajustar el pH a 7,0-8,8 para la reaccion; lavar y retirar
impurezas para obtener un complejo de niquel; afadir
un agente oxidante al complejo de niquel para romper
el complejo, para obtener una disolucién que contiene
niquel. Por medio del presente método, se logra de
manera eficiente una separacion eficiente de hierro,
aluminio y niquel en la escoria de hierro-aluminio, se
mejora el efecto de separacion de hierro, aluminio y
niquel, se reduce la pérdida de niquel y se mejora la
tasa de recuperacion de niquel.
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DESCRIPCION

Método para recuperar niquel a partir de escoria de hierro-aluminio obtenida mediante

lixiviacion de polvo de bateria

Campo

La invencién pertenece al campo técnico de la recuperacion de recursos de baterias de
desecho, especificamente a un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio

obtenido mediante lixiviacion de polvo de bateria.

Antecedentes

En este momento, la tecnologia de reciclaje convencional para baterias de energia de
desecho es una combinacién de métodos por fuego-en humedo. Las etapas técnicas
comprenden: (1) desmantelar y descargar las baterias de energia de desecho; (2) pirdlisis
en seco; (3) trituracion y tamizado; (4) realizar lixiviacion en polvo de electrodo con acido;
(5) retirar cobre, hierro y aluminio; (6) extraccion y separacion de multiples etapas; (7)
afadir alcali para envejecimiento; (8) sintetizar material de catodo. Las etapas anteriores
(1)-(8) se usan para reciclar productos tales como niquel, cobalto, manganeso y litio a partir
de baterias de energia de desecho, asi como subproductos tales como aluminio, cobre,

hierro y grafito.

El niquel metélico es el elemento clave del material de catodo en baterias de litio,
especialmente en baterias de energia. Cuanto mayor es el contenido de niquel, mejor es
la estabilidad de descarga de ciclo y mayor es la densidad de energia. Por tanto, el
desarrollo de baterias de energia de alto contenido de niquel es el método convencional
del desarrollo de baterias de energia actuales, tal como bateria de energia de tipo 622
(LiNio,6C00,2Mno202), bateria de energia de tipo 811 (LiNiosC00,1Mno 102).

En las etapas de recuperacion existentes, queda una proporcion considerable de niquel en
el residuo de hierro-aluminio obtenido tras retirar cobre, hierro y aluminio, lo cual provoca

la pérdida de niquel metalico y reduce la tasa de recuperacién de niquel.
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Sumario

La presente invencion tiene como objetivo resolver al menos uno de los problemas técnicos
existentes en la técnica anterior mencionada anteriormente. Por este motivo, la presente
invencién propone un método para recuperar niquel a partir de residuo de hierro-aluminio

obtenido mediante lixiviacion de polvo de bateria.

Segun un aspecto de la presente invencion, se propone un método para recuperar niquel
a partir de residuo de hierro-aluminio obtenido mediante lixiviacion de polvo de bateria, que

comprende las siguientes etapas:

S1: anadir disolucién de acido sulfurico al residuo de hierro-aluminio para disolver el mismo

para obtener una disolucion de sulfato, después anadir un agente oxidante;

S2: anadir agua amoniacal y carbonato a la disolucién de sulfato oxidada, ajustar el pH a
1,0-3,2 para la reaccién y separar precipitado de hidroxido de hierro para obtener liquido

con hierro retirado;

S3: anadir carbonato al liquido con hierro retirado, ajustar el pH a 3,2-5,5 para la reaccion

y separar precipitado de hidroxido de aluminio para obtener liquido con aluminio retirado;

S4: anadir agua amoniacal al liquido con aluminio retirado, ajustar el pH a 7,0-8,8 para la

reaccion y obtener complejo de niquel después de lavar y retirar impurezas;

S5: anadir un agente oxidante al complejo de niquel para romper la complejacion para
obtener una disolucién que contiene niquel. La disolucion que contiene niquel comprende

sulfato de niquel y sulfato de sodio.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en la etapa S1, el agente oxidante es
peréxido de hidrégeno; preferiblemente, la relacion en volumen de la disolucién de sulfato
con respecto al peréxido de hidrégeno es de 1:(0,01-0,5), y el porcentaje en masa del

peroxido de hidrégeno es del 1- 35%.
En algunas realizaciones de la presente invencién, en la etapa S1, la concentracién de la
disolucién de acido sulfurico es de 0,01-8 mol/l, y la relacion de sdlido-liquido del residuo

de hierro-aluminio con respecto a la disolucién de acido sulfurico es de 1:(6-15) kg/I.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en la etapa S2, la relacion molar de
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Fe® y COs* en el sistema de reaccion es de 1:(1-8), mas preferiblemente 1:(1-3).

En algunas realizaciones de la presente invencion, en la etapa S2, la relacién de cantidad

molar de elemento de niquel con respecto a NHs en el sistema de reaccion es de 1:(1-10).

En algunas realizaciones de la presente invencion, en la etapa S3, la relacion molar de AP

y COs* en el sistema de reaccion es de 10:(5-50), mas preferiblemente 10:(5-30).

En algunas realizaciones preferidas de la presente invencion, en la etapa S3, el pH se
ajusta a 3,5-4,2.

En algunas realizaciones preferidas de la presente invencion, en la etapa S4, el pH se

ajusta a 7,5-8,1.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en la etapa S4, la razén de cantidad

molar de elemento de niquel con respecto a NHs en el sistema de reaccion es de 1:(4-20).

En algunas realizaciones de la presente invencion, en la etapa S2 y/o la etapa S4, la

concentracion de agua amoniacal es de 0,1-5 mol/l.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en la etapa S2 y/o la etapa S3, el
carbonato es uno o mas de carbonato de amonio, carbonato de sodio o bicarbonato de

sodio; preferiblemente, la concentracién del carbonato es de 0,01-5 mol/I.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en la etapa S5, el agente oxidante es

uno o dos de peroxido de hidrégeno o hipoclorito de sodio.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en la etapa S5, el complejo de niquel
se somete ademas a tratamiento con luz ultravioleta cuando se rompe la complejacion. Se
usa luz ultravioleta para potenciar la oxidacién y romper la complejacién, fomentar la
produccion de mas radicales libres de -OH para reforzar la capacidad de degradacion del
agente oxidante, acelerar la formacion de sulfato de niquel y no arrastrara de nuevo

impurezas.

En algunas realizaciones de la presente invencion, la etapa S5 comprende ademas: afadir

hidroxido de sodio a la disolucion que contiene niquel para ajustar el pH a 7,0-8,0, realizar
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una separacion de soélido-liquido para obtener precipitado de hidroxido de niquel vy
disolucién de sulfato de sodio, evaporar la disolucién de sulfato de sodio para obtener
sulfato de sodio bruto. Preferiblemente, se afiade hidroxido de sodio para ajustar el pH a
7,0-7,5.

Segun una realizacién preferida de la presente invencién, tiene al menos los siguientes

efectos beneficiosos:

1. La presente invencidon mejora el efecto de separacion de hierro, aluminio y niquel y
aumenta la tasa de recuperacion de niquel mediante el uso sinérgico de agente
complejante y precipitante. El inventor ha encontrado que, aunque la adicién directa de
amoniaco y/o otros alcalis a la disolucién de sulfato obtenida a partir de la disolucion de
residuo de hierro y aluminio puede separar hierro, aluminio y niquel en forma de precipitado
de hidroxido, pero teniendo en cuenta que la hidrélisis de hierro y aluminio produce coloide
de hidréxido de hierro y aluminio, que absorbera una gran cantidad de iones de niquel y el
coloide no se separara de la disolucién de manera evidente, esto conducira a un alto
contenido de niquel en el coloide de hierro y aluminio recuperado, baja recuperacion de
niquel y mal efecto de separacion entre coloide de hidréxido de hierro y aluminio y la
disolucién de fase superior. Por tanto, los inventores han usado la capacidad de la molécula
de amoniaco (NHs) para complejar niquel, que es mas fuerte que la capacidad de CO3*
/OH para precipitar, lo cual fomenta la formacién de complejos (Ni(NH3)2SO4, Ni(NH3)3SO4,
Ni(NH3)4SOs, Ni(NH3)sSO4, etc.) a partir de niquel después de la adicién de agua amoniacal
en la etapa S2 de precipitacion de hierro, y después la adicion de carbonato para formar
carbonato de hierro, en este momento, el carbonato de niquel/hidréxido de niquel no ha
alcanzado el pH de precipitacion, por tanto no se producira la precipitacion conjunta.
Durante la reaccion, la mayor parte del carbonato de hierro producido se hidroliza para dar
coloide de hidréxido férrico, y una pequefa parte del carbonato de hierro se hundira sobre
el coloide de hidréxido férrico, cambiando las propiedades del coloide de hidréxido férrico
y mejorando el efecto de estratificacion del coloide de hidréxido férrico. La adicion posterior
de carbonato fomenta la formacidén de producto de hidrélisis, precipitado de hidréxido de
aluminio. De manera similar, una pequefa parte del carbonato de aluminio precipitara
sobre el coloide de hidréxido de aluminio, lo cual mejora el efecto de estratificacion del
coloide de hidroxido de aluminio. Los coloides de hidroxido férrico y de hidroxido de
aluminio producidos estan ambos claramente estratificados, lo cual es facil de separar. El
método realiza correctamente la separacién de alta eficiencia de hierro, aluminio y niquel

en el residuo de hierro-aluminio, mejora el efecto de separacion de hierro, aluminio y niquel,
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reduce la pérdida de niquel, y mejora la tasa de recuperacion de niquel.

2. En la disolucion de sulfato obtenida disolviendo residuo de hierro-aluminio, el pH (5,5-
8,0) de la precipitacion ferrosa mediante hidrdlisis de hierro divalente coincide con el pH
(7,0-8,0) requerido para la formaciéon de complejos de niquel. Por tanto, es mejor oxidar
hierro para dar hierro férrico lo mas posible, ya que el compuesto férrico de alta valencia
tiene un pH inferior (pH<3,2) para la precipitacion, lo cual puede fomentar la separacién de
hierro, aluminio y niquel mas exhaustivamente, y lograr mejor el propdsito de recuperacién
de hierro, aluminio y niquel. Tras retirar aluminio, la disolucién contiene algunas otras
impurezas, por tanto es mejor generar complejos de niquel (Ni(NH3)2SO4, Ni(NH3)3SO4,
Ni(NH3)4SOs, Ni(NH3)sSO4, etc.). A los complejos de niquel separados se les afiade agente
oxidante para destruir la complejacién sin arrastrar impurezas, y finalmente puede

obtenerse sulfato de niquel de alta pureza.

Breve descripcién de los dibujos

A continuacion se describira adicionalmente la presente invencién junto con los dibujos

adjuntos y realizaciones, en los que:

la figura 1 es un diagrama de flujo de procedimiento de la presente invencion.

Descripcion detallada

A continuacién en el presente documento, se describirdn de manera clara y completa el
concepto y los efectos técnicos de la invencidon a continuacién en combinacién con
realizaciones, de modo que puedan entenderse completamente el propésito,
caracteristicas y efectos de la invencién. Evidentemente, los ejemplos descritos solo
forman parte de los ejemplos de la invencion, no son todos los ejemplos. Basandose en las
realizaciones de la invencién, otros ejemplos obtenidos por los expertos en la técnica sin

esfuerzo creativo pertenecen al alcance de proteccion de la invencion.
Ejemplo 1
Un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, haciendo referencia a la figura 1, el procedimiento especifico

fue:
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(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1400 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,46 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 70 ml de peroxido de hidrégeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,233 mol, 0,165 mol, 0,094 mol respectivamente. Se anadieron
320 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l como agente complejante por adelantado a la
disolucién de sulfato y, después, se afiadieron 355 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l
como precipitante, se agitd. Se ajusté el pH a 2,8 y se generd precipitado de hidroxido de
hierro y se separd. Se anadieron adicionalmente 130 ml de carbonato de sodio a la
disolucién de sulfato y se agité. Se ajusté el pH a 3,5 y se generd precipitado de hidréxido
de aluminio y se separ6. Se afiadieron 685 ml de agua amoniacal a la disolucion de sulfato
y se agitd. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de complejo que contenia
niquel. Se lavé la disolucion de complejo que contenia niquel con agua, se centrifugd y se

dej6 reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separé el complejo de niquel.

(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se afiadieron 45 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucién durante 15 min. Se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo 2

Un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, el procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1500 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,74 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 70 ml de perdxido de hidrégeno

al 30% en peso.
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(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,233 mol, 0,165 mol, 0,094 mol respectivamente. Se anadieron
340 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l como agente complejante por adelantado a la
disolucién de sulfato y, después, se afiadieron 360 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l
como precipitante, se agitd. Se ajusté el pH a 2,9 y se generd precipitado de hidréxido de
hierro y se separd. Se anadieron adicionalmente 115 ml de carbonato de sodio a la
disolucién de sulfato y se agitdé. Se ajusté el pH a 3,4 y se generd precipitado de hidréxido
de aluminio y se separé. Se anadieron 725 ml de agua amoniacal a la disolucién de sulfato
y se agitd. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de complejo que contenia
niquel. Se lavé la disolucion de complejo que contenia niquel con agua, se centrifugd y se

dej6 reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separoé el complejo de niquel.

(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se anadieron 50 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucién durante 15 min. Se obtuvo una disoluciéon de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo 3

Un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, el procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1100 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,87 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 70 ml de peréxido de hidrégeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,237 mol, 0,166 mol, 0,092 mol respectivamente. Se anadieron
330 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l como agente complejante por adelantado a la
disolucién de sulfato y, después, se afiadieron 370 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l
como precipitante, se agitd. Se ajusté el pH a 2,8 y se generd precipitado de hidréxido de

hierro y se separ6. Se anadieron adicionalmente 130 ml de carbonato de sodio a la
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disolucién de sulfato y se agité. Se ajusté el pH a 3,5 y se generd precipitado de hidréxido
de aluminio y se separd. Se afadieron 685 ml de agua amoniacal a la disolucién de sulfato
y se agitd. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de complejo que contenia
niquel. Se lavé la disolucion de complejo que contenia niquel con agua, se centrifugd y se

dej6 reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separo6 el complejo de niquel.

(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se anadieron 40 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucién durante 15 min. Se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo 4

Un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, el procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 2000 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,24 mol/l para
obtener una disolucion de sulfato y, después, se anadieron 75 ml de perdxido de hidrogeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,233 mol, 0,163 mol, 0,094 mol respectivamente. Se anadieron
330 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l como agente complejante por adelantado a la
disolucién de sulfato y, después, se afiadieron 355 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l
como precipitante, se agitd. Se ajusté el pH a 2,8 y se generd precipitado de hidroxido de
hierro y se separd. Se anadieron adicionalmente 130 ml de carbonato de sodio a la
disolucién de sulfato y se agité. Se ajusté el pH a 3,5 y se generd precipitado de hidréxido
de aluminio y se separé. Se anadieron 710 ml de agua amoniacal a la disolucién de sulfato
y se agitd. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de complejo que contenia
niquel. Se lavé la disolucion de complejo que contenia niquel con agua, se centrifugd y se

dej6 reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separoé el complejo de niquel.
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(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se anadieron 60 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucién durante 12 min. Se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo 5

Un método para recuperar niquel en residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, el procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 2200 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,35 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 80 ml de perdxido de hidrégeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,234 mol, 0,165 mol, 0,094 mol respectivamente. Se anadieron
320 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l como agente complejante por adelantado a la
disolucion de sulfato y, después, se afiadieron 355 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l
como precipitante, se agitd. Se ajusté el pH a 2,8 y se generd precipitado de hidroxido de
hierro y se separd. Se anadieron adicionalmente 130 ml de carbonato de sodio a la
disolucién de sulfato y se agité. Se ajusté el pH a 3,5 y se generd precipitado de hidréxido
de aluminio y se separo. Se afiadieron 690 ml de agua amoniacal a la disolucion de sulfato
y se agité. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de complejo que contenia
niquel. Se lavé la disolucion de complejo que contenia niquel con agua, se centrifugd y se

dej6 reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separoé el complejo de niquel.

(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se anadieron 50 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucién durante 15 min. Se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener

hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de
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sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo comparativo 1

Un método para recuperar niquel en el residuo de hierro-aluminio obtenido mediante
lixiviacion de polvo de bateria, que difiere de los ejemplos en que no se anadié carbonato

de sodio. El procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1400 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,64 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 70 ml de perdxido de hidrégeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucién de sulfato eran 0,233 mol, 0,165 mol, 0,094 mol. Se afadieron 320 ml de agua
amoniacal 0,55 mol/l a la disolucién de sulfato y se agitd. Se ajustd el pH a 2,8 y se generd
precipitado de hidroxido de hierro, se separd y se agitd. Se afiadieron adicionalmente 195
ml de agua amoniacal a la disolucién de sulfato para ajustar el pH a 3,8 y se generé
precipitado de hidroxido de aluminio, se separé y se agitd. Se anadieron 675 ml de agua
amoniacal a la disolucién de sulfato. Se ajusté el pH a 7,6 y se generd una disolucion de
complejo que contenia niquel. Se lavo la disolucion de complejo que contenia niquel con
agua, se centrifugd y se dejo reposar, se retird el liquido sobrenadante y se separo el

complejo de niquel.

(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se anadieron 45 ml de peréxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disoluciéon durante 15 min, se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,7 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Ejemplo comparativo 2

Un método para recuperar niquel en el residuo de hierro-aluminio obtenido mediante

lixiviacion de polvo de bateria, que difiere de los ejemplos en que no se anadié carbonato
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de sodio. El procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1600 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,55 mol/l para
obtener una disolucién de sulfato y, después, se anadieron 80 ml de perdxido de hidrogeno

al 30% en peso.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,234 mol, 0,164 mol, 0,094 mol. Se anadieron 750 ml de
hidroxido de sodio 0,50 mol/l a la disolucion de sulfato y se agité. Se ajusté elpHa 2,5y
se generd precipitado de hidréxido de hierro, se separd y se agité. Se anadieron
adicionalmente 130 ml de hidréxido de sodio a la disolucién de sulfato para ajustar el pH a
3,7 y se generd precipitado de hidroxido de aluminio, se separd y se agitdé. Se afadieron
195 ml de hidroxido de sodio a la disolucién de sulfato. Se ajusté el pH a 7,8 y se generd

precipitado de hidréxido de niquel.

Ejemplo comparativo 3

Un método para recuperar niquel en el residuo de hierro-aluminio obtenido mediante
lixiviacion de polvo de bateria, que difiere del ejemplo 1 en que no se afadié carbonato de

sodio. El procedimiento especifico fue:

(1) Tratamiento previo de residuo de hierro-aluminio: se disolvieron 200 g de residuo de
hierro-aluminio en 1400 ml de acido sulfurico con una concentracién de 0,55 mol/l para

obtener una disolucién de sulfato.

(2) Disolucion de sulfato: se determiné que los moles de hierro, aluminio y niquel en la
disolucion de sulfato eran 0,233 mol, 0,165 mol, 0,094 mol respectivamente. Se anadieron
320 ml de agua amoniacal 0,55 mol/l a la disolucién de sulfato por adelantado y, después,
se afiadieron 355 ml de carbonato de sodio 1,50 mol/l y se agité. Se ajusté el pH a 2,8 y se
genero precipitado de hidroxido de hierro y se separé. Se afiadieron adicionalmente 130
ml de carbonato de sodio a la disolucion de sulfato y se agité. Se ajusté el pH a 3,5y se
genero precipitado de hidroxido de aluminio y se separd. Se afiadieron 685 ml de agua
amoniacal a la disolucion de sulfato y se agitdé. Se ajustd el pH a 7,6 y se generd una
disolucion de complejo que contenia niquel. Se lavé la disolucidn de complejo que contenia

niquel para retirar impurezas y se obtuvo un complejo de niquel.
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(3) Separacion de niquel a partir de complejo de niquel: se afiadieron 45 ml de perdxido de
hidrogeno al 30% en peso al complejo de niquel. Se aplicaron 400 W de luz ultravioleta a
la parte superior de la disolucion durante 15 min y se obtuvo una disolucion de sulfato de
niquel y se agitd. Se afadié hidréxido de sodio 1,0 mol/l para ajustar el pH a 7,4 y se obtuvo
precipitado de hidréxido de niquel. Se realizé una separacion de soélido-liquido para obtener
hidréxido de niquel y disolucion de sulfato de sodio. Se evaporo la disolucion de sulfato de

sodio a 110°C para obtener sulfato de sodio bruto.

Se calcinaron la totalidad del hidréxido de hierro, hidréxido de aluminio y sulfato de niquel
obtenidos en los ejemplos 1-5 y los ejemplos comparativos 1-3 hasta obtener un peso
constante a 160°C (el hidroxido de hierro y el hidréxido de aluminio se deshidrataron y se
descompusieron para dar de oxido de hierro, 6xido de aluminio y sulfato de niquel
respectivamente deshidratados del agua de cristalizacién). Los datos de las pruebas se

muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Datos de los ejemplos 1-5 y los ejemplos comparativos 1-2.

Producto separado Niquel (%) Hierro (%) Aluminio (%)
Ejemplo 1 oxido de hierro 1,06 67,83 0,11
oxido de aluminio 0,63 0,76 51,36
sulfato de niquel 36,14 0,07 <0,01
Ejemplo 2 oxido de hierro 1,14 68,36 0,17
oxido de aluminio 0,89 0,71 51,36
sulfato de niquel 35,86 0,06 <0,01
Ejemplo 3 oxido de hierro 1,36 68,02 0,20
oxido de aluminio 0,75 0,50 51,36
sulfato de niquel 35,79 0,05 <0,01
Ejemplo 4 oxido de hierro 1,30 68,17 0,12
oxido de aluminio 0,41 0,76 51,36
sulfato de niquel 36,02 0,03 <0,01
Ejemplo 5 oxido de hierro 1,22 68,26 0,13
oxido de aluminio 0,57 0,98 51,36
sulfato de niquel 36,23 0,08 <0,01
Ejemplo oxido de hierro 4,36 68,83 0,10
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comparativo 1 oxido de aluminio 7,33 3,66 51,36
sulfato de niquel 35,14 7,85 <0,01

Ejemplo oxido de hierro 5,58 62,65 0,19
comparativo 2 oxido de aluminio 7,98 3,46 51,36
sulfato de niquel 35,28 6,03 <0,01

Ejemplo oxido de hierro 4,36 62,40 0,33
comparativo 3 oxido de aluminio 13,34 3,46 51,36
sulfato de niquel 35,43 5,86 <0,01

A partir de la tabla 1 puede observarse que, mediante medicién, todos los contenidos de
niquel en éxido de hierro y 6xido de aluminio obtenidos mediante deshidratacion en los
ejemplos eran de menos del 1,4%, el contenido de hierro en sulfato de niquel era de menos
del 0,10%, y el contenido de aluminio en sulfato de niquel era de menos del 0,01%. Los
datos son mejores que el método de separar directamente hierro, aluminio y niquel
mediante precipitacion alcalina en los ejemplos comparativos 1 y 2 (el contenido de niquel
en 6xido de hierro era de mas del 4,36%, el contenido de niquel en éxido de aluminio era
de mas del 7,33%). Esto muestra que la presente invencién ha realizado correctamente
una separacion de alta eficiencia de hierro, aluminio y niquel en residuo de hierro-aluminio,
ha mejorado el efecto de separacién de hierro, aluminio y niquel, ha reducido la pérdida de

niquel y ha aumentado la tasa de recuperacién de niquel.

Anteriormente se han descrito en detalle los ejemplos preferidos de la presente divulgacion
con referencia a los dibujos adjuntos, pero la presente divulgacion no se limita a los
ejemplos descritos. Dentro del alcance de conocimiento del que dispone el experto habitual
en la técnica, pueden realizarse diversas modificaciones sin alejarse del propdsito de la
presente invencion. Ademas, en el caso de que no se produzcan conflictos, los ejemplos

de la presente invencion y las caracteristicas en los ejemplos pueden combinarse entre si.
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REIVINDICACIONES

Método para recuperar niquel a partir de residuo de hierro-aluminio obtenido

mediante lixiviacién de polvo de bateria, que comprende las siguientes etapas:

S1: anadir disolucién de acido sulfurico al residuo de hierro-aluminio para disolver
el mismo para obtener una disolucion de sulfato, después anadir un agente

oxidante;

S2: anadir agua amoniacal y carbonato a la disolucion de sulfato oxidada, ajustar el
pH a 1,0-3,2 para la reaccién y separar precipitado de hidroxido de hierro para

obtener liquido con hierro retirado;

S3: anadir carbonato al liquido con hierro retirado, ajustar el pH a 3,2-5,5 para la
reaccion y separar precipitado de hidroxido de aluminio para obtener liquido con

aluminio retirado;

S4: anadir agua amoniacal al liquido con aluminio retirado, ajustar el pH a 7,0-8,8

para la reaccion y obtener complejo de niquel después de lavar y retirar impurezas;

S5: afadir un agente oxidante al complejo de niquel para romper la complejacion

para obtener una disoluciéon que contiene niquel.

Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S1, el agente oxidante es
peréxido de hidrégeno; preferiblemente, la relacion en volumen de la disolucién de
sulfato con respecto al peréxido de hidrégeno es de 1:(0,01-0,5) y el porcentaje en

masa del perdxido de hidrogeno es del 1-35%.

Método segun la reivindicacién 1, en el que, en la etapa S2, la relacién molar de

Fe® y COs* en el sistema de reaccion es de 1:(1-8).

Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S2, la relaciéon de cantidad
molar de elemento de niquel con respecto a NHs en el sistema de reaccion es de
1:(1-10).

Método segun la reivindicacién 1, en el que, en la etapa S3, la relacién molar de
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APR* y COs* en el sistema de reaccion es de 10:(5-50).

Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S4, la relacion de cantidad
molar de elemento de niquel con respecto a NH3 en el sistema de reaccion es de
1:(4-20).

Método segun la reivindicacién 1, en el que, en la etapa S2 y/o la etapa S4, la

concentracién del agua amoniacal es de 0,1-5 mol/I.

Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S2 y/o la etapa S3, el
carbonato es uno o mas de carbonato de amonio, carbonato de sodio o bicarbonato

de sodio; preferiblemente, la concentracién del carbonato es de 0,01-5 mol/l.

Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S5, el agente oxidante es

uno o dos de peroxido de hidrégeno o hipoclorito de sodio.
Método segun la reivindicacion 1, en el que, en la etapa S5, el complejo de niquel

se somete ademas a tratamiento con luz ultravioleta cuando se rompe la

complejacion.
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