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ES 2898071 T3

DESCRIPCION

Produccion de un concentrado que contiene escandio y subsiguiente extraccion de éxido de escandio de alta pureza
a partir del mismo

Campo técnico

La invencion se refiere a la metalurgia no ferrosa, particularmente a un procedimiento para producir un concentrado
que contiene escandio a partir de los residuos de la producciéon de alimina y extraer un 6xido de escandio de muy
alta pureza a partir del mismo. El procedimiento comprende la extraccién de escandio a partir de residuos de
produccion de aluminio de gran tonelaje, conocido como lodo rojo, que pertenece a la clase de peligro 5 de acuerdo
con la clasificacion existente. Debido a la alta alcalinidad de estos residuos, las areas cercanas a su sitio de
almacenamiento no son aptas tanto para la construccion como para la agricultura. Al mismo tiempo, esta en
aumento la demanda de metales traza y de tierras raras. En primer lugar, el escandio es de interés como material de
construccion para las industrias de construccion de cohetes y aviones y la astronautica porque, al tener una
temperatura de fusion significativamente mas alta que la del aluminio, tiene la misma densidad que el aluminio.
Anadido en cantidades de décimas de porcentaje al aluminio y sus aleaciones, el escandio metalico proporciona una
mejora en la resistencia y, en determinados casos, las propiedades plasticas, un crecimiento en la resistencia a la
corrosion, agrietamiento, torsion, permite las caracteristicas de soldadura de los semiproductos deformados.

Se sabe que el escandio es un elemento traza clasico que no se encuentra naturalmente en estado libre, no forma
minerales y solo esta disponible industrialmente como Sc,O3 en forma de polvo blanco. El escandio pertenece a los
metales mas caros del mundo que se usan activamente en la innovacion y las altas tecnologias, asi como un
componente de aleaciones ligeras de alta resistencia y alta resistencia a la corrosion. El 6xido de escandio se
produce a partir del lodo rojo, un residuo del procesamiento de la bauxita a partir del cual se produce un producto
intermedio en forma de 6xido de aluminio o alimina metallrgica como materia prima para producir aluminio y, en
Ultima instancia, aluminio primario. El reciclaje de residuos ecolégicamente nocivos es un problema grave para la
produccion de aluminio. Sin embargo, el barro rojo tiene un alto contenido de valiosos Oxidos metalicos. Los
procesos de extraccion de estos compuestos permiten mejorar las propiedades del lodo que incluyen, pero no se
limitan a disminuir el contenido de alcali y la humedad para que el costoso entierro del lodo rojo se vuelva
innecesario y cree una fuente de beneficio adicional para su uso en la industria de la construccion.

Antecedentes de la invencion

Se conoce un procedimiento para extraer escandio mientras se procesan bauxitas en alimina, dicho proceso
comprende lixiviar un producto crudo, luego separar una solucion a partir de un precipitado, precipitar el escandio
mediante la adicidon de una solucién que contiene un hidréxido de metal colector anfotero a un filtrado seguido de
filtrar y el lavar el precipitado (patente de RU n.° 2201988, 10.04.2003). Entre las desventajas de este procedimiento
se encuentran un bajo grado de extraccion de escandio a partir de un producto crudo, es decir, el lodo rojo, de
menos del 10 % del contenido de Sc;O3 en el lodo rojo crudo en cada etapa y la obtencién de un concentrado
escaso de escandio (2 -5 % en términos de Sc,03) enriquecido con una serie de impurezas perjudiciales (titanio,
circonio, aluminio, 6xidos de hierro, etc.).

También se conoce un procedimiento para producir 6xido de escandio, dicho procedimiento comprende la lixiviacion
sucesiva repetida del lodo rojo con una mezcla de soluciones de carbonato de sodio e hidrogenocarbonato,
mediante el lavado y separaciéon de un precipitado, la adicion de 6xido de zinc disuelto en hidroxido de sodio a la
solucion resultante, el mantenimiento de la solucién a temperatura elevada mientras se agita, se separa y se trata la
misma con una solucion de hidroxido de sodio a temperatura de ebullicion, se separa, se lava y seca el producto
resultante seguido de la extraccion de 6xido de escandio por los procedimientos conocidos (patente de RU n.°
2247788, 10.03.2005). Este procedimiento permite obtener 58 gramos de un concentrado de escandio mas rico que
contiene en promedio 30,0 % en peso de Sc;0O3 con la tasa de extraccion de 6xido de escandio a partir del mismo de
13,9 % por tonelada de lodo rojo. Para lograr dicho contenido de Sc;0O3 en el concentrado (~30,0 %), se requiere el
reciclaje repetido, al menos 10 veces, de una solucién primaria que contiene SC para lixiviar un nuevo lote del lodo
rojo, lo que reduce la productividad del proceso en general.

La patente RU n.° 2536714, 27.12.2014 describe un procedimiento mejorado para producir un concentrado de
escandio a partir del lodo rojo, dicho procedimiento permite un aumento en la tasa de extraccion de escandio a partir
del lodo rojo a una solucién primaria que contiene SC mediante lixiviacion por carbonizacion y la obtencion de una
solucién productiva libre a partir de impurezas concomitantes y mas concentrado en términos de escandio antes de
precipitar el concentrado de escandio. Este procedimiento conocido para producir un concentrado de escandio
tomado para el prototipo comprende la lixiviacion por carbonizaciéon sucesiva del lodo rojo con soluciones de
carbonato mientras simultaneamente se gasifica la pulpa de lodo con una mezcla de aire y gas CO,, mediante el
filtrado de la pulpa de lodo carbonizado para obtener una solucién que contiene escandio, al separar sucesivamente
el escandio a partir de los componentes de impureza concomitantes mientras se concentra apropiadamente, se
precipitan compuestos de escandio ligeramente solubles a partir de la solucion purificada, al filtrar, lavar y secar el
precipitado para obtener un concentrado de escandio. Al mismo tiempo, la lixiviacién por carbonizacion del lodo rojo
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mediante el tratamiento vibrocavitacional inicial de la pulpa del lodo, que separa el escandio a partir de los
componentes de impureza mediante la concentracion adecuada del mismo a partir de la solucién resultante que
contiene escandio, se lleva a cabo mediante sorcion con intercambiadores de iones fosfato, desorcion de escandio a
partir de la fase organica de los intercambiadores de iones, en donde la desorcion pulsante se lleva a cabo mediante
el uso de soluciones mixtas de carbonato-cloruro para obtener un eluato que contiene escandio a partir del cual se
precipitan gradualmente compuestos de escandio ligeramente solubles, primero se precipitan compuestos
ligeramente solubles de componentes de impureza para separar un precipitado que es concentrado de titanio-
circonio y luego se precipita un concentrado de escandio. Los aspectos del procedimiento permiten un aumento en
la extraccion de 6xido de escandio en un producto final (concentrado) de hasta un 23,5 % en promedio.

Se sabe que la materia prima para la produccion de 6xido de escandio es el lodo rojo resultante a partir del
procesamiento de antiguas bauxitas monohidratadas en el norte de Rusia, dichas bauxitas provenientes a partir de:

La mina de bauxita de los Urales del Norte (NUBM) - contenido de Sc,03 ~ 80-120 ppm;
La mina de bauxita de Middle Timan (MTBM) - contenido de Sc;O3 ~ 80 ppm;
La mina de bauxita North Onega (NOBM) - contenido de Sc,03 ~ 150-250 ppm.

Cuando se produce alimina a partir de estas bauxitas, se requieren modos de procesamiento estrictos, es decir,
modos que destruyen los minerales de bauxita y transfieren el escandio a una forma soluble en una solucion de
sosa. El contenido de escandio en el lodo rojo es dos veces mas alto que en la bauxita original y se vuelve un 50-
80 % mas disponible para lixiviaciéon con soluciones de bicarbonato de sodio.

Las bauxitas de otras areas principales del mundo que contienen bauxita (incluidas Australia, Brasil, Jamaica,
Guinea, etc.) contienen 2-3 veces menos escandio, generalmente alrededor de 30 ppm y Sc queda en la estructura
de los minerales, por lo que no puede extraerse por lixiviacion de bicarbonato de sodio.

La patente de RU 2562183 (C1) describe un procedimiento que incluye la lixiviacion consecutiva repetida de limo
rojo mediante una soluciéon de carbonato al pasar a través de la pulpa de mezcla de aire y gas que contiene CO2.
Luego se realiza la separacion y lavado del limo, y la extraccion de escandio a partir de la soluciéon obtenida. La
lixiviacion se realiza al pasar a través de la pulpa de la mezcla de aire y gas que contiene CO2 a la presion 3,0-6,0
bar en el modo vibrocavitacional con el acondicionamiento bifasico subsiguiente de la soluciéon productiva a
temperaturas elevadas. En la primera etapa, a una temperatura no inferior a 90 °C y un valor de pH de 9,0 a 9,5
dentro de las 3 horas, con una filtracién adicional de los compuestos de impureza poco solubles formados, en la
segunda etapa, a la temperatura de 100-110 °C dentro 3 horas con adicion de solucion de hidroxido de sodio hasta
pH = 12,5 y se sedimenta el concentrado de escandio.

Es un primer objeto de la invencidon proporcionar un procedimiento para producir un concentrado que contiene
escandio, dicho procedimiento comprende varias de las siguientes etapas del proceso para producir un concentrado
que contiene escandio mientras se procesa el lodo rojo por lixiviacion de bicarbonato de sodio (de acuerdo con el
diagrama de proceso que se muestra en la figura adjunta):

- filtrar el lodo rojo a partir de una fase liquida;

- repulpar una torta de barro rojo con una solucién recirculada de bicarbonato de sodio;

- gasear la solucién con diéxido de carbono hasta que se logre un pH < 9;

- lixiviacion del lodo rojo con una solucidon de bicarbonato de sodio con un contenido de NaxOiotar de al menos
65 g/dm?® a una temperatura de 80-85 °C durante al menos 3 horas y en una relacion de liquido a solido de al
menos 3,5:1 (en peso);

- filtrar y lavar la torta de lodo rojo en el filtro con agua;

- sorber escandio a partir de un filtrado en un intercambiador de iones fosfato, después de lo cual la solucién
recirculada se recicla para repulpar la torta de lodo rojo;

- desorber el escandio a partir del intercambiador de iones fosfato con una solucion de sosa fuerte a alta
temperatura para obtener un decapante rico en escandio;

- una o dos etapas de hidrélisis de decapante para obtener un concentrado que contiene escandio (escandio) en la
segunda etapa.

Un segundo objeto de la invencién propuesta es proporcionar un procedimiento para extraer 6xido de escandio a
partir de un concentrado que contiene escandio.

Se conoce un procedimiento para producir 6xido de escandio (patente de RU n.° 2069181, 20.11.1996), que
comprende disolver un concentrado que contiene escandio en un acido mineral (generalmente acido sulfurico) al
llevar la concentracion de acido en la solucion a 260-400 g/dm3, separar un precipitado de sulfato de escandio a
partir de la solucion, lavar y disolver el mismo en agua, precipitar los compuestos de escandio ligeramente solubles a
partir de la solucion mediante el tratamiento, por ejemplo, con acido oxalico, lavar, secar y calcinar para obtener
oxido de escandio (Sc203 = 99 %). Una desventaja del procedimiento conocido es un porcentaje significativo de la
pérdida total de escandio (hasta 11%), en particular porque, cuando se lava el precipitado de sulfato de escandio
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con acido sulfurico a una concentracion usada para precipitar un concentrado que contiene escandio, la solubilidad
del escandio en el acido sulfurico es bastante alta, lo que resulta en su lavado.

También se conoce un procedimiento para producir 6xido de escandio (patente de RU n.° 2257348, 27.07.2005),
que comprende disolver un concentrado que contiene escandio en un acido mineral (por regla general acido
clorhidrico, sulfurico, nitrico); purificar una solucién de escandio a partir de impurezas mediante el tratamiento con un
compuesto inorganico que contiene sulfato y luego con cloruro de bario; tratar la solucién de escandio purificada con
agentes alcalinos, en particular NH,OH para obtener compuestos de escandio ligeramente solubles: oxihidrato o
hidrooxocarbonato de escandio; filtrar la pulpa para separar un precipitado de escandio a partir de la solucién; tratar
el precipitado con acido férmico; separar un precipitado de formiato de escandio a partir de una solucién madre;
lavar el precipitado con acido férmico, secar y calcinar el precipitado para obtener 6xido de escandio comercial con
una pureza del 99,99 %. Entre las desventajas del procedimiento conocido se encuentran la presencia de multiples
etapas, por ejemplo, se afiaden compuestos inorganicos que contienen sulfato y cloruro de bario a la solucién de
escandio en la primera etapa para eliminar las impurezas y luego el precipitado de oxihidrato de escandio se trata
adicionalmente con acido férmico.

La patente RU n.° 2478725, 10.04.2013 describe un procedimiento para extraer 6xido de escandio a partir de un
concentrado que contiene escandio, tomado para el prototipo. De acuerdo con el procedimiento conocido para
producir 6xido de escandio, se disuelve un concentrado que contiene escandio en acido sulfurico, se elimina un
precipitado insoluble en acido y se precipita el escandio en presencia de un compuesto de amonio. Luego, el
precipitado se filtra, se lava, se seca y se calcina para producir un precipitado de 6xido de escandio. Una vez
eliminado el precipitado insoluble en acido, la concentracion de acido sulfurico en el filtrado se lleva a 540-
600 g/dm3, y como compuesto de amonio, se usa cloruro de amonio afiadido a la solucion en una cantidad de 26,7-
53,5 g/dm?® a 50-70 °C seguido de mantener lo mismo durante 1-2 horas mientras se agita.

El precipitado resultante se lava con etanol en una relacién de volumen de 1 - 10+11. El efecto técnico consiste en
un proceso mas simple para producir 6xido de escandio comercial con una alta pureza y un rendimiento de hasta 97-
98 % a partir de un concentrado escaso de escandio, por ejemplo, residuos de produccion resultantes a partir del
procesamiento de bauxita en alimina.

El documento W02014/089614 A1 describe un proceso para refinar un concentrado de escandio a una alta pureza
de aproximadamente el 99 %.

Resumen de la invencion

Mas arriba uno de los objetos de la invencion se logra al proporcionar un procedimiento para producir un
concentrado que contiene escandio a partir de un lodo rojo, dicho procedimiento comprende filtrar el lodo rojo a partir
de una fase liquida, repulpar una torta de lodo rojo con una solucién recirculada de bicarbonato de sodio, gasear la
solucién con dioxido de carbono hasta lograr un pH < 9, lixiviar el lodo rojo con una solucion de bicarbonato de sodio,
filtrar y lavar la torta de lodo rojo con agua en un filtro, sorber el escandio a partir del filtrado en un intercambiador de
iones de fosfato y luego la solucion recirculada se recicla para repulpar la torta de lodo rojo, desorber el escandio a
partir del intercambiador de iones fosfato con una soluciéon de sosa fuerte a alta temperatura para obtener un
decapante rico en escandio, y al menos una etapa de hidrdlisis de decapante para obtener un concentrado que
contiene escandio en la segunda etapa, en donde la lixiviacion por carbonizacion del lodo rojo se lleva a cabo al
menos en una sola etapa mediante el uso de una solucién con una mezcla de carbonato y bicarbonato de sodio, el
escandio se sorbe a partir de la solucién que contiene escandio obtenida en un intercambiador de iones que
contiene fésforo, el escandio se desorbe a partir de una fase organica del intercambiador de iones mediante el uso
de una solucién de carbonato de sodio para obtener escandio regenerado comercial a partir del cual se precipita un
concentrado de escandio, en donde el contenido de Sc,O3 en el mismo es de al menos 15 % en peso (en términos
de materia seca), el contenido de TiO2 no mas del 3 % en peso (en términos de materia seca), el contenido de ZrO,
no mas del 15 % en peso (en términos de materia seca), y en donde el escandio en el concentrado esta en forma de
una mezcla de hidréxido Sc(OH)s con la sal basica SCOHCO3 x 4H,0,

Ventajosamente, la lixiviacion por carbonizacion del lodo rojo se lleva a cabo al menos en una sola etapa a 60-
100 °C, preferentemente 80-85 °C mediante el uso de una solucidon mixta de carbonato y bicarbonato de sodio con
una concentracion de NazOrtal 2 60 g/dm3, preferentemente 65-75 g/dm?3, en donde el bicarbonato de NayO equivale
al 50-100 % del NaxOuwta, €l escandio se sorbe a partir de la solucion que contiene escandio obtenida en un
intercambiador de iones que contiene fosforo a 40-100 °C, el escandio se desorbe a partir de una fase organica del
intercambiador de iones mediante el uso de una solucidon de carbonato de sodio con una concentracion de Na,CO3
de 160 a 450 g/dm?® a 20-80 °C, la precipitacién del concentrado que contiene escandio ventajosamente se lleva a
cabo en dos etapas, en donde los componentes de impurezas se precipitan en la primera etapa a un pH = 10,5+12,0
y una temperatura de 60-80 °C y se separan en forma de un precipitado a partir de escandio regenerado comercial,
y el concentrado de escandio en si es precipitado en la segunda etapa a un pH = 12,5+13/,5 y una temperatura de
70-80 °C. También preferentemente, la solucién resultante a partir de la lixiviacion por carbonizaciéon del lodo rojo
una vez que el escandio ha sido sorbido a partir del mismo, se gasifica con una mezcla de aire y gas que contiene
CO2 a 30-40 °C y se recicla para la lixiviacién por carbonizacion de un nuevo lote del lodo rojo. También es
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ventajoso ajustar ademas la relacion de peso entre Sc;O3 y TiO2 en el concentrado a al menos 5:1 (en peso) y la
relacion de peso entre Sc;03 y ZrO; en el concentrado a al menos 1,5 (en peso).

Por lo tanto, un decapante que contiene Sc se hidroliza en al menos una Unica etapa. Esto es posible debido a una
alta selectividad del sorbente usado que practicamente no sorbe titanio a partir del filtrado. Cuando se desorbe a
partir de una resina, se obtiene un decapante con bajo contenido de titanio. La hidrdlisis de dicho decapante en una
sola etapa permite obtener un concentrado con una relacion entre Sc;O3 y TiO» de al menos 5:1 (en peso). También
son posibles ofras técnicas para la separacion de titanio a partir del decapante, por ejemplo, al calentar, se produce
una hidrolisis térmica de modo que el titanio precipita y el precipitado se filira. Por lo tanto, el decapante puede
hidrolizarse tanto en una sola etapa como en dos etapas.

Al ajustar la relacion de peso entre los componentes principales del concentrado (a saber, Sc;03, ZrO; y TiO>), se
entiende un analisis quimico de estos elementos, realizado por el procedimiento de plasma acoplado inductivamente
(ICP AS). A partir de los valores resultantes del contenido de estos elementos en forma de 6xido, se calcula su
relacion de peso.

El principal equipo usado en el diagrama de flujo: reactores, mezcladores, bombas, columnas de sorcién-desorcion,
filtros nutsche, filiros de prensa, espesadores, etc., es el equipo ampliamente usado en la alta tecnologia quimica e
hidrometalurgia. Como ya se sefial6, las soluciones técnicas propuestas estan dirigidas a simplificar el proceso y
reducir el costo de produccion y, en consecuencia, reducir el nimero de etapas del proceso y simplificar el diagrama
de flujo. Las principales innovaciones consisten en optimizar los modos de lixiviacién, mediante el uso de un
sorbente eficiente, optimizar los modos de desorcion, mediante el uso de la reaccion de reprecipitacién de escandio
mediante sales dobles de sodio y sulfato de escandio, etc.

Mediante el procedimiento mas arriba, se produce un concentrado que contiene escandio que comprende una
mezcla de escandio, titanio, circonio, hierro, 6xidos, hidréxidos y carbonatos de sodio mediante un proceso de
hidrdlisis-sorcién de carbonato. El contenido de Sc,Os3 en el mismo es de al menos 15 % en peso (en términos de
materia seca), el contenido de TiO2 no es superior al 3 % en peso, el contenido de ZrO» no es superior al 15 % en
peso, en donde el escandio en el concentrado esta en forma de una mezcla de hidréxido Sc(OH)s con sal basica
SCOHCO3 X 4H20,

Ventajosamente, la relacion de peso entre Sc;O3 y TiO; en el concentrado no es inferior a 5:1 (en peso) y la relacion
de peso entre Sc;03 y ZrO- en el concentrado es de al menos 1,5 (en peso).

Otro objeto de la invencion se logra al proporcionar un procedimiento para producir 6xido de escandio de alta
pureza, dicho procedimiento comprende disolver un concentrado que contiene escandio en acido sulfurico, eliminar
un precipitado insoluble en acido, precipitar el escandio, filtrar, lavar, secar y calcinar a obtener un precipitado de
6xido de escandio, en donde el contenido de Sc,O3 en el concentrado que contiene escandio es de al menos 15 %
en peso (en términos de materia seca), el contenido de TiO2 no mas del 3 % en peso (en términos de materia seca),
el contenido de ZrO, no mas del 15 % en peso (en términos de materia seca), y el escandio en el concentrado esta
en forma de una mezcla de hidréxido Sc(OH); con sal basica SCOHCO3 x 4H,0, en donde, una vez que se elimina
el precipitado insoluble en acido, el escandio a partir del filtrado se precipita con sulfato de sodio en forma de una sal
doble de sulfato de sodio y escandio, se filtra, el precipitado resultante se lava con una solucion de sulfato de sodio,
la sal doble se disuelve en agua y el hidroxido de escandio se precipita con sosa caustica, luego la torta se filtra, se
lava y se afiade a una solucién de acido oxalico para obtener oxalato de escandio mediante el uso de acido oxalico,
el oxalato de escandio se filtra, se lava con agua, se calcina para producir 6xido de escandio con una pureza de
aproximadamente 99 % en peso. Preferentemente, la pureza es = 99 % en peso. El oxalato de escandio se calcina
preferentemente a una temperatura no inferior a 650 °C.

En la etapa de repurificacion del concentrado que contiene Sc de acuerdo con el procedimiento propuesto, se usan
dos acidos: acido sulfurico para disolver el concentrado y acido oxalico para precipitar el escandio en forma de
oxalato. En el caso que nos ocupa, el concentrado se disuelve en acido sulfdrico. La sosa caustica es el nombre
obsoleto del compuesto quimico NaOH o alcali caustico usado industrialmente como una solucién con una
concentracion de 42-45 % o como granulos 100 % que consisten en NaOH.

Figura

La figura adjunta muestra un diagrama de flujo general que ilustra todas las etapas del proceso para producir un
concentrado que contiene escandio y 6xido de escandio, incluida la extraccion de escandio a partir del lodo rojo
mediante carbonizacion y sorcién para obtener un decapante que contiene escandio; producir un concentrado rico
que contiene escandio a partir de un decapante que contiene escandio; procesar el concentrado de escandio en el
6xido de escandio con un contenido de Sc;O3 de = 99 % en peso.

El proceso propuesto para producir 6xido de escandio que se muestra en el diagrama de flujo comprende las
siguientes etapas:



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2898071 T3

1 - filtrar una pulpa a partir de un lodo rojo resultante a partir de la produccion principal de alimina con una
relacion de liquido a sdlido de = 2,5:1 (en peso). Una solucién alcalina se separa por filtracion y se recicla de
nuevo a la produccion de alimina, mientras que se suministra una torta de lodo rojo con una humedad de = 25 %
para repulpar mediante el uso de una soluciéon madre de sorcién;

2 - repulpar la torta de lodo rojo mediante el uso de la solucién madre de sorcion y agua de lavado con una
solucion de NaOH anadida a la misma para obtener una concentracion predeterminada de NaxOwtal €n Una fase
liquida y una relacion predeterminada de liquido a solido;

3 - carbonizar la pulpa de lodo al burbujear a través de la misma una mezcla de aire y gas que contiene diéxido
de carbono para convertir una parte de la sosa de NaCOs3 en bicarbonato de NaHCO3 con un pH < 9;

4 - lixiviar el escandio con bicarbonato de sodio a partir del lodo rojo para convertir el escandio en fase liquida;

5 - filtrar y lavar con agua la pulpa lixiviada para eliminar la torta de lodo rojo lixiviado para su almacenamiento y
para suministrar el filtrado a la etapa de sorcion;

6 - sorber el escandio a partir del filtrado en una resina y reciclar la solucion madre de sorcion de nuevo a la
etapa 2 de repulpacion;

7 - desorber el escandio a partir de la resina con una soluciéon de sosa para suministrar un decapante que
contiene escandio a la etapa de hidrdlisis;

8 - hidrdlisis de primera etapa de una solucién que contiene escandio a un pH = 10,5+12;

9 - filtrar y lavar el filtro de un concentrado que contiene Ti para suministrar el mismo para el almacenamiento y
para bombear el filirado a la segunda etapa de hidrdlisis;

10 - hidrdlisis de primera etapa de una solucidon que contiene escandio a un pH 212,5;

11 - filtrar y lavar el filtro de un concentrado que contiene escandio para suministrar el mismo para la purificacion
y para suministrar el filirado a la etapa de carbonizacién 12;

12 - carbonizar el filtrado con una mezcla de aire y gas que contiene diéxido de carbono para reducir su pH de
12,5 a 9-10 para bombear adicionalmente la solucién resultante a la etapa 4 de lixiviacion de lodo rojo;

13 - disolver el concentrado que contiene escandio en acido sulfurico para convertir el escandio en solucion;

14 - filtrar y lavar el filtro de un precipitado insoluble en acido que comprende un concentrado que contiene Zr
para suministrar el mismo para el almacenamiento y bombear la soluciéon que contiene escandio a la etapa 15;

15 - precipitar el escandio con sulfato de sodio para obtener sulfato de escandio y sodio doble;

16 - filtracién y lavado de filtros de una torta de sal doble de sodio y escandio;

17 - disolver el sulfato doble de sodio y escandio con agua;

18 - precipitar el escandio con alcali caustico para obtener un hidréxido;

19 - filtrar y filtrar y lavar la pulpa para obtener una torta de hidroxido de escandio;

20 - convertir el hidroxido de escandio en oxalato de escandio;

21 - filtracion y lavado de filtros de oxalato de escandio;

22 - calcinacion de oxalato de escandio a una temperatura no inferior a 650 °C para obtener éxido de escandio
comercial con una pureza de =2 99 % en peso.

Divulgacion detallada

Uno de los objetos del procedimiento propuesto para producir un concentrado que contiene escandio es lograr un
contenido de escandio maximo en el concentrado mientras se procesa el lodo rojo.

El objeto mas arriba se logra al proporcionar las siguientes innovaciones principales en el proceso conocido:

1) mediante el aumento de la temperatura de lixiviacion de 60-65 °C a 80-85 °C, es decir, el proceso se realiza
donde el agente de lixiviacion, bicarbonato de sodio NaHCOs3, es térmicamente inestable y se disocia en Na,CO3
y CO,. La presencia de un radical de carbonato libre facilita la mayor extraccion de escandio a partir del lodo rojo;
2) mediante el aumento de la concentracion de Na;Outal @ 2 65 g/dm?3, es decir, el proceso se realiza mediante el
uso de soluciones sobresaturadas en términos de bicarbonato;

3) seleccionar un intercambiador de iones fosfato eficaz que tenga una alta selectividad con respecto al
escandio y una baja selectividad con respecto al circonio.

Técnicas fundamentalmente nuevas de desorcion de escandio a partir de un intercambiador de iones fosfato
mediante el uso de soluciones de sosa fuertes a alta temperatura permiten lograr un valor de desorcion de hasta el
95 % sin usar soluciones de cloruro, que es una de las principales ventajas de la invencion. Al mismo tiempo, se
obtiene un rico eluato de escandio a partir del cual se produce un concentrado que contiene escandio que
comprende una mezcla de escandio, titanio, circonio, hierro, 6xidos, hidroxidos y carbonatos de sodio mediante el
proceso de sorcion-hidrolisis de carbonato con el contenido de escandio en los términos de 6xido son de 15a 75 %
en peso en forma de hidroxido Sc(OH)3; o en mezcla con sal basica SCOHCOs;,

Se seleccioné ademas una relacion 6ptima entre Sc,O3 y TiO2 en el concentrado de al menos 5:1 (en peso), lo que
permitid usar un proceso simple y de bajo costo para obtener 6xido de escandio puro a partir del mismo con un
contenido de Sc,03 de = 99 % en peso (en el producto calcinado). La relacion entre Sc,0O3 y ZrO; en el concentrado
debe ser preferentemente de al menos 1,5:1 (en peso), lo que permite también usar un proceso simple y de bajo
costo para obtener 6xido de escandio puro a partir del mismo con un contenido de Sc,O3 de = 99 % en peso (en el
producto calcinado).
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El concentrado que contiene escandio obtenido, sujeto a su composicion quimica y de fase y relacion de
componentes, permite ademas usar un proceso simple y de bajo costo para obtener éxido de escandio puro a partir
del mismo con un contenido de Sc;O3 de =99 % en peso (en el producto calcinado) que practicamente no contiene
metales de tierras raras, incluidos radionucleidos (uranio y torio).

La composicién de concentrado que contiene escandio obtenida por el procedimiento propuesto permite producir
o6xido de escandio puro a partir del mismo de acuerdo con un diagrama de flujo simple sin usar acidos fuertes y
equipos costosos resistentes a los acidos y sin usar la extraccion con extractores organicos venenosos.

En general, la composicion final del concentrado que contiene escandio depende de la seleccion y optimizacion de
varios de los siguientes modos de procesamiento de lodo rojo:

- temperatura de lixiviaciéon de carbonatos, sorcidon-desorcién, hidrélisis;

- concentracion y composicion de soluciones usadas para lixiviacion, sorcion-desorcion, hidrolisis;

- tiempo de lixiviacion, sorcién-desorcion, hidrélisis;

- produccion de pulpas y sorbentes que incluyen una relacion de liquido a solido, gasificacion con diéxido de
carbono, velocidad de alimentacion lineal de la solucién de sorcién y desorcion, etc.;

- seleccionar un valor de pH para lixiviacion, sorcién-desorcion, hidrdlisis.

La seleccidon y optimizacion de dichos modos permite obtener un concentrado que contiene escandio que
comprende una mezcla de escandio, titanio, circonio, hierro, 6xidos, hidroxidos y carbonatos de sodio mediante el
proceso de absorcién-hidrolisis de carbonato.

Es esencial para la composicion del concentrado que el contenido de Sc,O3; sea de al menos 15 % en peso (en
términos de materia seca), el contenido de TiO2 no mas del 3 % en peso y el contenido de ZrO> no mas del 15 % en
peso. El escandio esta presente en el concentrado en forma de una mezcla de hidroxido Sc(OH)s y sal basica
ScOHCO3; x 4H,0. La relacién de peso entre Sc,03 y TiO;2 en el concentrado esta mas arriba de 5:1 (en peso), lo
que permite usar un proceso simple y de bajo costo para obtener éxido de escandio puro a partir del mismo con un
contenido de Sc;03 de = 99 % en peso (en el producto calcinado). Dicho contenido de TiO; de < 3 % en peso
permite usar un proceso simple y de bajo costo en el proceso de repurificacion adicional para obtener 6xido de
escandio puro a partir del mismo con un contenido de Sc,0O3 de =99 % en peso (en el producto calcinado).

El procedimiento propuesto para la repurificacion de un concentrado que contiene escandio es Unico porque el
escandio se precipita a partir de una solucion sulfurica mediante el uso de sulfato de sodio en forma de sal doble de
sulfato de sodio y escandio en lugar de usar un acido fuerte en forma de sulfato de escandio.

Con un contenido de Sc,03 en el concentrado de menos de 15 % en peso (en términos de materia seca), el proceso
para purificar el concentrado a un producto comercial de SO 99 (es decir, con un contenido de 6xido de escandio de
= 99 % en peso) se vuelve significativamente mas complicado, las pérdidas secundarias de escandio mientras se
purifica junto con los relaves de repurificacion ascienden al 30 % y mas, y los costos operativos para la repurificacion
exceden los 300 USD/kg de SO 99 como se muestra mas abajo en la Tabla 1.

Tabla 1
Contenido de 802003 en Costo de Pérdidas de Sc;03, % .
. o el concentrado, % en o N Numero de etapas
Ejemplo n. eso (en términos de repurificacion, (del contenido inicial en de repurificacion
P . USD/kg de SO 99 el concentrado) P
materia seca)
1 10 450 40 5
2 50 180 10 3

Cuando se usa un concentrado escaso (Sc203 <15% en peso), sera necesario aumentar el nimero de etapas para
disolver el concentrado en acido sulfarico y precipitar nuevamente el escandio con acido sulfurico fuerte para lograr
la pureza requerida de 6xido de escandio. Cada etapa adicional del proceso es una fuente de pérdidas secundarias
de escandio con relaves y encarece considerablemente el proceso.

Con un contenido de TiO, > 3 % en peso, no puede obtenerse ningun concentrado con la pureza requerida por lo
que sera necesario disolver nuevamente la sal doble en acido sulfurico y precipitar nuevamente sulfato de sodio.
Esto resulta en aumento de las pérdidas y un proceso mas caro, como se muestra mas abajo en la Tabla 2.
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Tabla 2
Contenido de "
Scy;03 en el Costo de Perdldoas de , TiOz en
. o . N Sc203, % (del Numero de
Ejemplo concentrado, % Sc,03: repurificacion, contenido inicial etapas de OC 99,
n.° en peso (en TiO2 USD/kg de SO pas de % en
L en el repurificacion
términos de 99 peso.
. concentrado)
materia seca)
3 30 5 400 30 4 > 0,1
4 30 10 250 10 3 <0,05
5 15 5 350 20 3 <0,1
6 10 2 500 40 5 > 0,15

Con un contenido de ZrO, en el concentrado que no exceda el 15 % en peso, puede usarse un proceso simple y de
bajo costo para producir 6xido de escandio puro a partir del mismo con un contenido de Sc,O3; de = 99 % en peso
(en el producto calcinado) durante una repurificacion adicional. Con un contenido de ZrO, > 15 % en peso, no puede
obtenerse ninguin concentrado con la pureza requerida por lo que sera necesario disolver nuevamente la sal doble
en acido sulfarico y precipitar nuevamente sulfato de sodio. Esto resulta en aumento de las pérdidas y un proceso
mas caro, como se muestra mas abajo en la Tabla 3.

Tabla 3
Contenido de "
SCz03 en el Costo de Sieg Id"a/f(ccj;?al Numero de
Eemplon.e | concentrado, | Sc;0s: | repurificacion, contzenei”do inicial etapas de ZrO, en OC 99,
jempio n. % en peso (en | ZrO; USD/kg de SO pas de % en peso
términos de 99 enel repurificacion
. concentrado)

materia seca)
7 20 0,5 280 30 3 20,5
8 20 1,5 550 10 5 <0,2
9 15 1 350 20 3 0,3
10 10 1,5 650 50 5 20,5

El procedimiento para producir un concentrado de escandio a partir de lodo rojo se ilustra con los siguientes
ejemplos.

La lixiviacion por carbonizacion del escandio se lleva a cabo mediante el uso de una pulpa industrial del lodo rojo de
origen con la siguiente composicion quimica promedio:

fase sélida, % en peso: 41,0 FexOsiotar; 13,0 Al,O3; 7,5 CaO; 13,0 SiOy; 4,50 TiO2. 5,5 NaO; 0,0140 Sc,03; 0,14
ZrOy;

fase liquida, g/dm3 5,5 NaOrotar; 3,0 Al,O3; pH 12,5; la relacion de liquido a sdélido en la pulpa es en promedio de
3,0 (en peso).

Ejemplo 1

En un aparato de carbonizacion (Vefectivo = 30,0 m®) que tiene un burbujeador de gas, un registro de vapor y un
mezclador, se lixivié escandio a partir del lodo rojo en una relacién de liquido a solido de al menos 4 mediante el uso
de una solucion de bicarbonato de sodio, con un contenido de NaHCOj3 en la pulpa = 80+110 g/dm?, un contenido de
Na,CO; = 45+60 g/dm? y a una temperatura = 80+85 °C. La duracion total del proceso de lixiviacion fue de 3 horas,
en donde antes de la lixiviacién, la pulpa de lodo se gased con una mezcla de aire y gas que contenia 97-99 % (en
volumen) de CO; a una temperatura de pulpa de 35-45 °C.

Una vez que se completo el proceso de lixiviacion general del escandio, la pulpa de lodo carbonizado se filtré y la
solucién primaria resultante que contenia SC con la siguiente composicién quimica, g/dm3: 65,0 NaOttai; 97,0
NaHCOs3;. 50,0 Na,COs3; 0,007 Al,O3; 0,012 Sc03; 0,140 TiOy; 0,180 ZrO»; 0,020 Fe,Os3; se suministré pH 8,8+9,2 a
la etapa de extraccion y concentracion por sorcion de escandio (véase el Ejemplo 2).

La Tabla 4 muestra los resultados experimentales de la lixiviacion por carbonizacién del lodo rojo y la extraccion de
escandio en una solucion de acuerdo con los parametros de la invencion reivindicada y también se va mas alla de
los parametros 6ptimos.

Las condiciones 6ptimas para la lixiviacion por carbonizacion del 6xido de escandio a partir del lodo rojo (1-4) son las
siguientes: relacion de liquido a sélido de al menos 4, concentracion de hidrogenocarbonato de sodio de NaHCO3 y
concentracion de sodio de Na,COs; en la fase liquida de la pulpa del lodo, respectivamente, de 80+110 g/dm3 y
45+60 g/dm?3, duracion de 3 horas, temperatura de proceso de 80-85 °C.

8
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Bajo estas condiciones, se logré un aumento considerable de ~4,0+9,0 % en la extraccion de Sc,O3 a partir del lodo
rojo en comparacion con el prototipo (a partir del contenido inicial de Sc,03).

Mas abajo de los parametros 6ptimos (5-10), no se presenta ningun efecto positivo consistente en la extraccion de
Sc203 a partir del lodo rojo, es decir, es menor que el del prototipo (5, 6, 8, 9 y 10) o comparable al prototipo (7).

Cuando se exceden los parametros optimos (11-12), a pesar de un determinado aumento en la extraccién de Sc,03
a 30,1+30,5 %, el proceso no es conveniente porque la concentracion de NaxOww debe aumentarse
considerablemente a 70 g/dm?, lo que resultara en caracteristicas de sorcion deterioradas.

Tabla 4
Resultados experimentales de la extraccion de escandio bajo condiciones 6ptimas de lixiviacion por carbonizacion
de lodo rojo, en igualdad de condiciones (véase el texto)
Parametros de lixiviacion
Relacion . .
Experimento n.° NaHCOs de liquido a | Temperatura -Ili—)l(?\:?apcci)éie Extracmor;/de SC20s,
NaxCOs solido en la | de lixiviacion h ’ °
concentracion, g/dm? pulpa oras
De acuerdo con el prototipo 21,0
Limites éptimos de parametros
80
1 60 4,0 80 3,0 25,0
95
2 350 4,5 85 3,0 28,0
110
3 = 4,5 80 3,0 28,0
45 ’ ’ 3
100
4 50 50 85 3,0 30,0
Mas alla de los limites éptimos de los parametros
105
5 = 4,0 80 3,0 19,0
35
110
6 —_ 3,5 85 3,0 20,0
45 El El E)
100
7 == 4,5 80 2,0 22,0
30
100
8 50 4,0 80 1,0 18,0
Parametros de lixiviacion
Relacion . .
Experimento n.° NaHCOs de liquido a | Temperatura ;I;)I(?\Tapc?éie Extracmor;/de S¢z0s,
Na>COs sélidoenla | de lixiviaciéon h ’ °
concentracion, g/dm? pulpa oras
110
9 - 4,5 70 3,0 10,0
45 ’ ’ H
110
10 a5 4,5 60 3,0 55
100
11 e 4,5 80 6,0 30,1
50
135
12 30 4,0 85 3,0 30,5




10

15

20

25

30

35

40

ES 2898071 T3

Ejemplo 2

Se produjo una solucion que contenia SC en la primera etapa bajo las condiciones éptimas descritas en el Ejemplo
1.

En la segunda etapa, se sorbid escandio a partir de una solucion que contenia g/dm3: 65,0 de NaxOotar; 97,0 de
NaHCOj3;. 50,0 de Na,COs3; 0,007 de Al,O3; 0,012 de Sc,03; 0,140 de TiOy; 0,180 de ZrO,; 0,020 de Fe,0Os3; pH 8,8-9
en un intercambiador de iones que contiene fosforo Lewatit TP-260.

Otras condiciones de igualdad son:

- modo 6ptimo de lixiviacion por carbonizacién con 6xido de escandio del lodo rojo;

- condiciones de desorcion de escandio: solucion de elucion - 320-350 g/dm® de Na,COs, velocidad de
alimentacion lineal de la solucion a través de una capa de resina - 0,25-0,3 m/hora, temperatura - 40-45 °C; (véase
Tabla 3);

- las condiciones de precipitacion del concentrado de Ti-Zr son las siguientes: t = 70-80 °C, pH-10,0+10,5, 1 =
1,0+1,5 horas (véase Tabla 4);

- condiciones de precipitacion del concentrado Sc: pH = 12,0+12,5, t = 70-80 °C, 1 = 0,5+1,0 hora.

La Tabla 5 muestra los resultados experimentales de la extraccién por sorcién, en donde la velocidad de
alimentacion lineal de una solucién madre a través de una capa de resina y su temperatura, el contenido de Sc;03
en el concentrado y el rendimiento de este Ultimo estan de acuerdo con los parametros de la invencion reivindicada y
también mas alla de los limites éptimos de los parametros.

De acuerdo con la Tabla 5, las condiciones 6ptimas de sorcién de escandio a partir de una solucién madre son las
siguientes:

- velocidad de alimentacién lineal de una solucién madre que contiene Sc: 1,0+2,0 m/hora;
- temperatura de proceso: 70-80 °C.

Al mismo tiempo, el contenido de Sc;O3 en un concentrado primario es ~25,0-60,0 % con extraccion de Sc,O3; que
es de -29,5 g contra ~20,7 g de Sc,03/t de lodo rojo (seco) de acuerdo con el prototipo, es decir, 1,4 menos de
media que en la invencidn reivindicada.

Mas abajo de los parametros 6ptimos de sorcion en relacion con la temperatura del proceso (5 y 6), la extraccion de
oxido de escandio de principio a fin en un producto final (concentrado) es 17,1+18,5 %, que es menor que de
acuerdo con el prototipo en una tasa de alimentacion lineal mas baja de la solucion a través de una capa de resina
(7 y 8), la extraccion de 6xido de escandio de principio a fin en un producto final (concentrado) es 29,7+29,9 %, que
es mayor que de acuerdo con el prototipo, pero estas velocidades de sorcidn no son convenientes para llevar a cabo
el proceso debido a una ampliacion significativa del equipo de sorcion.

Cuando se exceden los parametros 6ptimos de sorcién relacionados con la velocidad de alimentacion lineal de la
solucién a través de una capa de resina o la temperatura del proceso (9 y 10), la extracciéon de principio a fin de
o6xido de escandio en un concentrado es significativamente menor (9) o superior (10) que, de acuerdo con el
prototipo, es el contenido de éxido de escandio en un producto final (concentrado) del 59,9 % frente al 27,0 % de
acuerdo con el prototipo.

10
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Tabla 5
Resultados experimentales de la sorcién de escandio a partir de una solucién de carbonato mediante el uso de
Lewatit TP-260 bajo condiciones éptimas, al ser todas las demas condiciones iguales (véase el texto)
, Caracteristica del concentrado de
Parametros del proceso -
escandio
Experimento n.° Velocidad Rendimiento del Extraccion de
P ) linealde la | Temperatura, Contenido de Sc203, %
9 o o concentrado, g/t
solucion, C Sc203, % .
de lodo rojo
m/h
De acuerdo con el prototipo 27,0 108,9 20,7
Limites éptimos de parametros
1 1,0 70 55,0 73,8 29,0
2 1,5 80 45,5 88,6 28,8
3 2,0 75 25,7 155,3 28,0
4 1,0 80 59,8 69,1 29,5
Mas alla de los limites éptimos de los parametros
5 1,5 40 23,5 101,9 171
6 1,5 50 26,0 99,6 18,5
7 0,25 70 60,5 69,2 29,9
8 0,50 80 60,2 69,1 29,7
9 4.5 80 20,5 86,7 12,7
, Caracteristica del concentrado de
Parametros del proceso -
escandio
. o Velocidad o Extraccion de
Experimento n. lineal de la Temperatura, Contenido de Rendimiento del Sc203, %
9 o o concentrado, g/t
solucion, C Sc203, % ;
de lodo rojo
m/h
10 1,5 90 59,9 69,6 29,8

Ejemplo 3

Se produjo una solucién que contenia SC, bajo las condiciones 6ptimas descritas en el Ejemplo 1 y se sorbio
escandio a partir de dicha solucién en un intercambiador de iones Lewatit TP-260 bajo las condiciones 6ptimas
descritas en el Ejemplo 2.

La Tabla 6 muestra los resultados experimentales de la desorciéon de escandio a partir de la fase del intercambiador
de iones Lewatit TP-260 mediante el uso de una solucion de elucion que contiene Na,COs3 bajo condiciones de
contraflujo y con los siguientes parametros de proceso: de alimentacion lineal de la solucién de desorcion a través
de una capa intercambiadora de iones y su temperatura esta bajo condiciones concentracion de Na;COs en la
solucién de desorcion, velocidad 6ptimas de acuerdo con los parametros de la invencion reivindicada y también mas
alla de los limites de los parametros 6ptimos.

11
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Tabla 6
Resultados experimentales de la desorcion de escandio mediante el uso de una solucién de carbonato bajo
condiciones Optimas, al ser todas las demas condiciones iguales (véase el texto)
Parametros del proceso
Velocidad Concentracion Concentracion de Extraccion de
Experimento n.° lineal de la o Sc,03 en eluato, Scy03 en el
solucion, NazCOs en 3 Temperatura, °C g/dm3 eluato, %
solucién, g/dm
m/h
Limites éptimos de parametros
1 0,3 320 40 0,53 98,5
2 0,25 350 40 0,79 99,5
3 0,25 340 40 0,73 99,0
4 0,3 340 45 0,75 99,2
5 0,3 350 45 0,80 99,8
Parametros del proceso
Velocidad Concentracion Concentracion de Extraccion de
Experimento n.° lineal de la o Sc;03 en eluato, Scy;03 en el
solucion, NazCOs en 3 Temperatura, °C g/dm3 eluato, %
m/h solucién, g/dm
Mas alla de los limites 6ptimos de los parametros
6 0,25 300 45 0,50 97,0
7 0,25 250 45 0,27 90,0
8 0,25 200 45 0,07 46,0
9 0,25 150 45 0,01 25,0
10 1,0 350 45 0,23 86,0
11 0,3 350 60 0,81 99,9
12 0,3 340 30 0,79 99,5

Condiciones 6ptimas de desorcién de escandio:

- la velocidad lineal de la solucion de elucién (320-350 g/dm?® de Na,COs) es 0,25-0,30 m/hora;

- la concentraciéon de NaCOj3 en la solucion es 320-350 g/dm3,

- la temperatura del eluato es de 40-45 °C, en donde a temperaturas mas altas, la solucién se concentra por
evaporacion, su concentracion aumenta y, como consecuencia, la solucion cristaliza, y a temperaturas mas
bajas, la solucion saturada es inestable, lo que también resulta en su cristalizacion de modo que el proceso se
vuelve impracticable.

Mas abajo de los limites de los parametros 6ptimos (6, 7, 8 y 9), la concentracion de escandio en el eluato resultante
se vuelve significativamente menor y su extraccion en eluato desciende a < 90,0 % (7, 8 y 9), una tasa de extraccion
minimamente aceptable de un componente valioso por desorcidon. A una temperatura mas baja del eluato (12), el
proceso de desorcion se vuelve impracticable debido al riesgo de cristalizacion de la solucion de desorcion.

Cuando se exceden los limites 6ptimos en relacion con la tasa lineal de la solucién de elucion (10), tanto la
concentracion de Sc;O3 en el eluato como la tasa de extraccion en el eluato de < 90 % también son insuficientes, lo
que ahora se asocia con una carga especifica excesivamente alta en términos de la solucion de elucion, que
conduce en primer lugar a una menor concentracion de Sc;Os3 en el eluato debido a un mayor volumen de la
solucioén de elucion y también a una primera linea difusa del proceso de desorcion. A una temperatura de eluato mas
alta (11), el proceso de desorcion se vuelve impracticable debido al riesgo de cristalizacién de la solucion de
desorcion debido a la evaporacion.

Ejemplo 4

Se produjo una solucion que contenia SC como se describe en el Ejemplo 1, se sorbié escandio con un
intercambiador de iones Lewatit TP-260 bajo las condiciones 6ptimas descritas en el Ejemplo 2, y se desorbio el
escandio a partir de la fase del intercambiador de iones con una solucién de carbonato bajo las condiciones 6ptimas
descritas en el Ejemplo 3.

Después de la desorcion, el eluato resultante que contenia, g/dm3: 0,35 de TiO3, 0,17 de ZrO, y 0,78 de Sc;03 se
purificé en bruto purificado de elementos de impureza (Ti, Zr) concomitantes con escandio para obtener ademas un
concentrado de escandio con un alto contenido de Sc;O3; como producto final.

La Tabla 7 muestra los resultados experimentales de la purificacion de un eluato que contiene Sc bajo condiciones
6ptimas de acuerdo con la presente invencién, asi como mas alla de los limites de parametros éptimos.
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Las condiciones 6ptimas de precipitacion de un concentrado de Ti-Zr (1-5) son:

- temperatura = 70+80 °C;
- pH=10,0+10,5;
- duracion de 1+1,5 horas.

Como resultado, se logra un factor de purificacion maximo, es decir, una relacion de una concentracion de escandio
en el eluato que se purifica a una concentracion total de componentes de impureza (Ti+Zr) de 14+19,5 frente a 1,5
en el eluato de reserva.

Tabla 7
Resultados experimentales de la purificacion de un eluato que contiene Sc de componentes de impureza (titanio y
circonio) bajo condiciones 6ptimas, al ser todas las demas condiciones iguales (véase el texto)
Parametros del proceso Concentracion de Relacion MeO.: .
Experimento componentes, g/dm? Sc203 Factor’ de
n.° o T, ) Sc,03: Sc,03: purificaciéon
t, C pH hora TIOz ZI’Oz 30203 Ti02 ZI’Oz
Eluato de reserva 0,35 0,17 0,78 2,23 4,59 1,5
1 80 10,0 1,0 0,015 0,04 0,778 51,9 19,45 14,15
2 75 10,5 1,0 0,005 | 0,035 0,775 155,0 22,14 19,38
. Parametros del proceso Concentracion de Relacion MeO.: .
Experimento componentes, g/dm? Sc203 Factor’ de
n.° o T, . Sc,03: Sc,03: purificaciéon
t, C pH hora TIOz ZI’Oz 30203 Ti02 ZI’Oz
3 70 10,0 1,5 0,018 | 0,043 0,779 43,28 18,12 12,73
4 70 10,3 1,5 0,014 | 0,039 0,774 55,29 19,85 14,60
5 75 10,2 1,0 0,014 | 0,037 0,776 55,43 20,97 15,22
Mas alla de los limites éptimos de los parametros
6 60 10,5 1,0 0,09 0,14 0,779 8,66 5,56 3,39
7 80 8,5 1,5 0,32 0,17 0,78 2,44 4,59 1,59
8 80 9,0 1,5 0,28 0,17 0,78 2,79 4,59 1,73
9 80 9,5 1,5 0,30 0,17 0,78 2,60 4,59 1,66
10 75 10,5 3,0 0,013 | 0,031 0,773 59,46 25,94 17,57
11 80 10,0 0,5 0,014 0,13 0,772 55,14 5,94 5,36
12 95 10,5 1, 0,013 | 0,032 0,70 53,85 21,88 15,56
*) Factor de purificacion - una relacion de la concentracion de escandio en el eluato a una concentracion total de
componentes de impurezas (Ti+Zr)

Mas abajo de los limites de los parametros 6ptimos (6, 7, 8, 9 y 11), la purificacién del eluato que contiene Sc de
componentes de impurezas (Ti, Zr) es ineficaz con el factor de purificacion de ~ 1,6+5,4 para que se produzca
adicionalmente un producto final (concentrado) con un bajo contenido de Sc,0s.

Cuando el proceso de purificacion del eluato que contiene Sc excede un limite 6ptimo en términos de duracion (10),
aunque se logra un factor de purificacion mas alto de 17,57, no da como resultado una eficiencia de purificacion
significativa y esta dentro del intervalo de 14+19,5 éptimo para el proceso para que solo se produzca un consumo
excesivo de energia. Cuando se purifica a valores de parametro mas altos: t = 95 °C, pH = 10,5 y duracion de 1,5
horas, se logra un factor de purificacion de 15,56, sin embargo, con pérdidas significativas de escandio: la
concentracion de Sc;Os3 en el eluato desciende de ¢ 0,78 a 0,70 g/dm® o en un 10,3 %.

Ejemplo 5

Se obtuvo una solucién que contenia SC a partir de lodo rojo bajo las condiciones éptimas descritas en el Ejemplo 1,
la sorcion y desorcion del escandio se realiz6 bajo las condiciones 6ptimas descritas en los Ejemplos 2 y 3,
respectivamente, y el eluato resultante que contenia Sc se purificdé de los componentes de impureza bajo las
condiciones Optimas descritas en el Ejemplo 4.

El eluato que contiene Sc purificado resultante que contiene, g/dm?3: 0,014 de TiO2, 0,036 de ZrO, y 0,773 de Sc2O0s,
pH de 10,5 se usé adicionalmente para precipitar un concentrado de escandio primario.

La Tabla 8 muestra los resultados experimentales de la precipitacion de escandio (produccion de concentrado como

producto final) a valores 6ptimos de pH, temperatura y duracién, asi como mas alla de los limites éptimos de los
parametros.
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Tabla 8
Resultados experimentales de la precipitacion de escandio a partir del eluato purificado, al ser todas las demas
condiciones iguales (véase el texto)
. Caracteristica del concentrado de
Parametros del proceso : e
. escandio Extraccion de
Experimento —
o . . Rendimiento del Scy,03 en el
n. o Duracion, Contenido de o
pH t, °C o concentrado, g/t concentrado, %
horas Sc203, % en peso ;
de lodo rojo
De acuerdo con el prototipo 27,0 108,9 20,7
Limites éptimos de parametros
1 12,5 75 0,5 35,0 115,6 28,9
2 12,0 80 1,0 60,3 65,0 28,0
3 12,5 80 0,5 25,8 1574 29,0
4 12,5 75 1,0 45,0 91,8 29,1
Mas alla de los limites éptimos de los parametros
5 12,0 60 1,0 34,3 79,2 19,4
6 11,0 80 1,0 23,6 57,5 9,7
7 11,5 80 1,0 32,3 77,2 17,8
8 12,5 90 0,5 25,0 164,1 29,3
. Caracteristica del concentrado de
Parametros del proceso : e
. escandio Extraccion de
Experimento —
o o . Rendimiento del Scy,03 en el
n. o Duracion, Contenido de o
pH t, °C o concentrado, g/t concentrado, %
horas Sc203, % en peso ;
de lodo rojo
9 12,5 95 1,0 23,5 175,7 29,5
10 12,0 75 3,5 47,0 85,2 28,6

Las condiciones 6ptimas de produccién de un concentrado de escandio primario son:

- temperatura 70+80 °C;
- pH12,0+12,5;
- duracién del proceso de 0,5+1,0 hora.

Como resultado, se logran las siguientes cifras de produccion: el contenido de Sc;O3 en el concentrado resultante es
en promedio 25,0+60,0 % con la tasa de extraccion de 28,0+29,1 % contra 27,0 % y 20,7 % de acuerdo con el
prototipo.

Aunque un alto contenido de Sc;03 de 23,6,0+34,3 % en el concentrado que excede en promedio de acuerdo con el
prototipo (27,0 %) se logra mas abajo de los limites 6ptimos de los parametros de pH y la temperatura de proceso (5,
6y 7), la extraccion de principio a fin a partir del lodo rojo de 15,6 % es menor que la tasa de extraccién del 20,7 %
de acuerdo con el prototipo.

Cuando el proceso se realiza bajo condiciones éptimas pero su duracion es de 3,5 horas (10), el contenido de Sc;03
en el concentrado resultante es del 47,0 % con la tasa de extraccion del 28,6 %, es decir, dentro de los limites de las
condiciones 6ptimas del proceso (contenido de Sc;0O3 de 25,0-60,0 % con una tasa de extraccion de 28,0-29,1 %)
para que solo se produzca un consumo excesivo de energia.

Cuando el proceso se realiza a un pH 6ptimo, pero a una temperatura elevada de 90-95 °C y durante 0,5-1,0 horas
(8 y 9), el contenido de Sc;03 en el concentrado desciende al 23,5 % (9).

Por lo tanto, el procedimiento propuesto para producir un concentrado que contiene escandio permite lograr una
concentracion maxima de escandio en el concentrado mientras se procesa el lodo rojo.

Otro objeto de la invencion propuesta es proporcionar 6xido de escandio con una pureza maximamente alta y costos
minimos.

Para lograr este objetivo, se propone un procedimiento para producir 6xido de escandio, que comprende disolver un
concentrado que contiene escandio en acido sulfurico, eliminar un precipitado insoluble en acido, llevar la
concentracién de acido sulfrico en el filtrado a 540-600 g/dm?, precipitar el escandio en presencia de un compuesto
de cloruro de amonio a 50-70 °C mientras se mantiene durante 1-2 horas con agitacion, filtrar, lavar con etanol en
una relacion de volumen de 1 - 10+11, secar y calcinado para producir un escandio precipitado de 6xido.

Una vez eliminado el precipitado insoluble en acido, el escandio a partir del filtrado se precipita con sulfato de sodio
en forma de una sal doble de sodio y sulfato de escandio, se filtra, el precipitado resultante se lava con una solucién
de sulfato de sodio, la sal doble se disuelve en agua y se precipita hidréxido de escandio con sosa caustica, luego la
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torta se filtra, se lava y se afiade a una solucion de acido oxalico para obtener oxalato de escandio mediante el uso
de acido oxalico, se filtra y se lava con agua. Para producir 6xido de escandio con una pureza de = 99 % en peso, el
oxalato de escandio se calcina a una temperatura no inferior a 650 °C.

La principal diferencia con el prototipo es la precipitacion de escandio en forma de sulfato de sodio y escandio de
doble sal y la reprecipitacion de escandio en forma de hidréxido mediante el uso de alcali caustico. Mediante el
procedimiento propuesto para producir un concentrado que contiene escandio, es posible optimizar el procedimiento
para extraer 6xido de escandio a partir del concentrado resultante de una determinada composicién. El prototipo usa
un concentrado escaso de escandio con un contenido de Sc;O3 de aproximadamente 2 % en peso y por esta razon
se usan varios patrones de repurificacion de multiples etapas muy complicados. En particular, se proporciona un
procedimiento operativo mediante el uso de un acido sulfurico fuerte, lo que hace que los requisitos sean mas
estrictos. A diferencia del prototipo, se propone el uso de sulfato de sodio poco agresivo como precipitante (es decir,
el equipo no es resistente a los acidos, las condiciones de trabajo son mejores y puede reciclarse) y la sal doble
resultante de sulfato de sodio y escandio es altamente selectiva con respecto a las impurezas restantes. Se
proporcionan mas abajo los ejemplos de la operacion y los modos de repurificacion:

Precipitar con sal doble de sulfato de sodio

Se afiadio sulfato de sodio seco (Na;SO4) a un filtrado que contenia 30 + 5 g/dm® de Sc,Osz para lograr una
concentracion de Na;SO4 = 250+£30 g/dm3. La sal doble se sintetizd a 70-80 °C durante al menos 1 hora y luego se
enfrié a temperatura ambiente en la que la solubilidad de la sal doble se vuelve menor.

Filtrado y lavado

El precipitado resultante se filtré a temperatura ambiente y luego el precipitado se lavé con una solucién de sulfato
de sodio a una concentracion de Na;SO,4 de ~250+30 g/dm3. El consumo de solucion de lavado fue de 50 cm? por
100 gramos del precipitado cristalino (es decir, en una relacién de 1:2 en peso), la temperatura de lavado fue de
22+3 °C.

Disolver la sal doble

La sal doble se disolvié con agua destilada a 80+5 °C para obtener la concentracion de Sc;O3 en la solucion de ~20-
25 g/dm?.

Precipitacion de hidroxido de escandio

Se precipitd hidroxido de escandio mediante el uso de una solucidon concentrada (45 %) de NaOH a temperatura
ambiente. El precipitado resultante se lavo con agua destilada a temperatura ambiente. El consumo de agua fue de
50 cm?3 de la solucion por 100 gramos de Sc,03 (es decir, en una relacién de 1:2 en peso).

Que produjo oxalato de escandio

El hidréxido de escandio se convirtié en oxalato de escandio al tratar el precipitado con una solucién de acido oxalico
(H2C204) a una concentracién de 100 g/dm3 a 70-80 °C.

Filtrado y lavado de oxalato de escandio

El oxalato de escandio resultante se filtr6 a temperatura ambiente. El precipitado se lavé con agua destilada en una
relacion de 1:1 (en peso) a temperatura ambiente.

El procedimiento para producir un Sc;03 se ilustra mediante el siguiente ejemplo.

50 g de un concentrado que contiene escandio con la siguiente composicion, % en peso: Sc;03- 52,1; TiO- - 0,95;
Fe,03 - 1,7; ZrO; - 2,6; NayO - 3,2; CaO - 2,1; se proporcioné Si - 0,4; pulpificada en 840 dm? de agua, se afiadieron
27 cm?® de &cido sulfurico al 94 % y se disolvieron a 60 °C. Se elimind un precipitado insoluble en acido a partir de la
solucion y la concentracion de sulfato de sodio en el filtrado se ajusté a Na;SO4 = 250430 g/dm?®. La pulpa resultante
que comprende una sal doble de escandio y una fase liquida se mantuvo mientras se agitaba a 70-80 °C durante 1
hora. Luego se filtraron 108,5 g de cristales de sal doble de escandio, se lavaron por filtracion 200 dm® de una
solucion de sulfato de sodio con una concentracion de Na;SO4 de 250 g/dm?® a temperatura ambiente (2243 °C). Los
cristales de sal doble de escandio resultantes, lavados de humedad intersticial que contenian impurezas
concomitantes, se disolvieron en 1032 dm?® de agua a 805 °C). Se aiiadié una solucion al 45 % de NaOH a la
solucion resultante que contenia escandio y se precipitd hidréxido de escandio a temperatura ambiente y el pH de la
solucion de 6,5+7,0. El hidréxido de escandio precipitado se separd a partir de la solucién madre precipitante por
filtracion, el hidréxido cuyo peso es 203 g se lavo por filtracion con 100 dm? de agua y luego se afiadié a 550 dm? de
una solucion de acido oxalico con una concentracion de H2C204 de 100 g/dm3. La pulpa resultante que comprende
una fase liquida y oxalato de escandio se mantuvo a 70-80 °C, luego se filtrd, el oxalato de escandio se lavd con

15



ES 2898071 T3

agua, se secd a 120 °C durante 2 horas hasta obtener un peso constante y se calciné a 850 °C durante 1 hora. Se
obtuvo 6xido de escandio con una pureza del 99,5 % y un rendimiento del 98,3 %. Las pérdidas de escandio
ascendieron al 1,7 %.

Por lo tanto, el procedimiento propuesto para producir 6xido de escandio permite lograr un grado maximo de pureza
a un costo minimo.

16



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

10.

ES 2898071 T3

REIVINDICACIONES

Un procedimiento para producir un concentrado que contiene escandio a partir de un lodo rojo, dicho
procedimiento comprende filtrar el lodo rojo a partir de una fase liquida, repulpar una torta de lodo rojo con
una solucion recirculada de bicarbonato de sodio, gasificar la solucion con diéxido de carbono hasta alcanzar
un pH de < 9, lixiviar el lodo rojo con una solucién de bicarbonato de sodio, filtrar y lavar la torta de lodo rojo
con agua en un filtro, sorber del escandio a partir del filtrado en un intercambiador de iones fosfato, luego de
lo cual la solucién recirculada se recicla para repulpar la torta de lodo rojo, desorber el escandio a partir del
intercambiador de iones fosfato con una solucidon de sosa fuerte a alta temperatura para obtener un
decapante rico en escandio, y al menos una etapa de hidrdlisis de decapante para obtener un concentrado
que contiene escandio en la segunda etapa, caracterizada porque la lixiviacion por carbonizacion del lodo
rojo se lleva a cabo al menos en una sola etapa mediante el uso de una solucién con una mezcla de
carbonato y bicarbonato de sodio, el escandio se sorbe de la solucion que contiene escandio obtenida en un
intercambiador de iones que contiene fosforo, el escandio se desorbe de una fase organica del
intercambiador de iones mediante el uso de una solucién de carbonato de sodio para obtener escandio
regenerado comercial a partir del cual se precipita un concentrado de escandio, en donde el contenido de
Sc203 en el mismo es de al menos 15 % en peso (en términos de materia seca), el contenido de TiO2 es no
mas del 3 % en peso (en términos de materia seca), el contenido de ZrO; es no mas del 15 % en peso (en
términos de materia seca), y en donde el escandio en el concentrado esta en forma de una mezcla de
hidréxido Sc(OH)s con sal basica SCOHCO3x4H,0.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque el lodo rojo se lixivia por
carbonizacién a una temperatura de 60-100 °C, preferentemente 80-85 °C.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizado porque la concentracion de NaOxotal €N
una solucion con una mezcla de carbonato y bicarbonato de sodio es = 60 g/dm?3, preferentemente 65-
75 g/dm3, en donde el bicarbonato de NaO equivale al 50-100 % del NaOxotal.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizado porque el escandio se sorbe a partir de la
soluciéon que contiene escandio obtenida en un intercambiador de iones que contiene fosforo a una
temperatura de 40-100 °C.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizado porque el escandio se desorbe a partir
de una fase organica del intercambiador de iones mediante el uso de una solucién de carbonato de sodio con
una concentracion de Na,COs de 160 a 450 g/dm?® a una temperatura de 20-80 °C.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado porque el concentrado que contiene
escandio se precipita en dos etapas, en donde en la primera etapa, los componentes de impurezas se
precipitan a un pH de 10,5-12,0 y una temperatura de 60-80 °C y se separan en la forma de un precipitado a
partir de escandio regenerado comercial, y en la segunda etapa, el concentrado de escandio como tal se
precipita a un pH de 12,5 a 13,5 y una temperatura de 70 a 80 °C.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizado porque la solucion resultante a partir de
la lixiviacion por carbonizacion del lodo rojo, una vez sorbido el escandio del mismo, se gasifica con una
mezcla aire-gas que contiene CO; a 30-40 °C y se recicla para la lixiviacion por carbonizacién de un nuevo
lote del lodo rojo.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la relacion de peso entre Sc;O3y
TiO2 en el concentrado se ajusta adicionalmente a al menos 5:1 (en peso).

El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la relacion de peso entre Sc;O3 y
ZrO; en el concentrado se ajusta a al menos 1,5 (en peso).

Un procedimiento para producir un 6xido de escandio de alta pureza, dicho procedimiento comprende
disolver un concentrado que contiene escandio en acido sulfurico, eliminar un precipitado insoluble en acido,
precipitar el escandio, filtrar, lavar, secar y calcinar para obtener un precipitado de 6xido de escandio,
caracterizado porque el contenido de Sc;O3 en el concentrado que contiene escandio es de al menos 15 %
en peso (en términos de materia seca), el contenido de TiO2 es no mas del 3 % en peso (en términos de
materia seca), el contenido de ZrO, es no mas del 15 % en peso (en términos de materia seca), y el escandio
en el concentrado esta en forma de una mezcla de hidréxido Sc(OH)s con sal basica ScCOHCO3x4H,0, en
donde, una vez que se elimina el precipitado insoluble en acido, el escandio a partir del filtrado se precipita
con sulfato de sodio en forma de una sal doble de sulfato de sodio y escandio, se filtra, el precipitado
obtenido se lava con una solucion de sulfato de sodio, la sal doble se disuelve en agua y el hidroxido de
escandio se precipita con sosa caustica, luego la torta se filtra, se lava y se afiade a una solucion de acido
oxalico para convertir el escandio en oxalato de escandio mediante el uso de acido oxalico, el oxalato de
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escandio se filtra, se lava con agua y se calcina para producir 6xido de escandio con una pureza de
aproximadamente 99 % en peso.

El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 10, caracterizado porque el oxalato de escandio se
calcina a una temperatura no inferior a 650 °C.
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