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DESCRIPCION
Método para la extraccion y la separacion de elementos de tierras raras
Solicitudes relacionadas

La presente solicitud reivindica la prioridad de la solicitud provisional de EE. UU. n.? 62/037.714, presentada el 15 de
agosto de 2014.

Antecedentes de la descripcion
Campo técnico de la descripcion

La presente invencion se refiere, en general, a la recuperacion, la extraccién y/o la separacion de elementos de
tierras raras ("rare earth elements", REE) y, en particular, a un método y un aparato para extraer y separar
elementos de tierras raras de materiales que contienen tierras raras (por ejemplo, menas, relaves o productos del
reciclaje).

Descripcion de la técnica relacionada

Los elementos de tierras raras incluyen principalmente a la serie de los lantanidos de la tabla periodica, pero la
expresion también puede incorporar al escandio y al itrio. Los ejemplos de elementos de tierras raras incluyen:
lantano (La), cerio (Ce), praseodimio (Pr), neodimio (Nd), samario (Sm), europio (Eu), gadolinio (Gd), terbio (Tb),
disprosio (Dy), holmio (Ho), erbio (Er), tulio (Tm), iterbio (Yb), lutecio (Lu), escandio (Sc) e itrio (Y). Los elementos de
tierras raras pueden incluir elementos de tierras raras ligeros, elementos de tierras raras intermedios y/o elementos
de tierras raras pesados. Los ejemplos de elementos de tierras raras ligeros incluyen La, Ce, Pr, Nd, y Pm. Los
ejemplos de elementos de tierras raras intermedios incluyen Sm, Eu, y Gd. Los ejemplos de elementos de tierras
raras pesados incluyen Sc, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, e Y.

Los elementos de tierras raras que se recuperan de menas/relaves tienen una serie de aplicaciones. Por ejemplo,
algunas de estas menas/relaves contienen Y, un elemento de tierra rara pesado que puede usarse en bombillas de
luz fluorescente compactas. Las menas/relaves también pueden contener Nd, un elemento de tierra rara ligero que
puede usarse en motores magnéticos permanentes en vehiculo hibridos, turbinas edlicas y unidades de disco de
ordenadores. Otras aplicaciones para los elementos de tierras raras pueden incluir, por ejemplo, el uso en
componentes aeroespaciales, vidrio de alto indice de refracciéon, pedernal, pilas, catalizadores, lacas, laseres,
maquinas de rayos X y condensadores. Los componentes que contienen tierras raras utilizados en estas
aplicaciones mencionadas previamente también pueden reciclarse y pueden recuperarse las tierras raras
recuperadas de ellos.

Se ha sugerido una serie de diferentes métodos y aparatos para la extraccion de elementos de tierras raras (véanse,
por ejemplo, los documentos CN 101 024 504, WO 2013/152423, o el articulo de B. Reed James et al, “Preparation
and metallic reduction of rare-earth halides and oxides”, Proc. Nul. Acad. Sci., 1 de enero de 1961, pp. 1159-1160).
Algunos de los métodos que se emplean en la actualidad no retiran las fracciones de impurezas del concentrado de
tierras raras generado a partir del proceso de extraccion y laminado.

Basandose en lo anterior, es necesario un método y un aparato mejorados para extraer y separar elementos de
tierras raras a partir de menas y relaves que portan tierras raras.

Sumario de la descripcion

Para minimizar las limitaciones que se encuentran en la técnica anterior y para minimizar otras limitaciones que
seran evidentes tras la lectura de la memoria descriptiva, la realizacion preferida de la presente invencion
proporciona un método para extraer y separar elementos de tierras raras.

La presente realizacion describe un método para extraer y separar elementos de tierras raras. El proceso comienza
con el suministro de un material que porta tierras raras (por ejemplo, menas, relaves o productos del reciclaje). La
mena de tierras raras se lixivia con al menos un &cido mineral, tal como &cido nitrico (HNO3) o acido clorhidrico (HCI)
para formar una disolucion de lixiviacion. Dicho al menos un acido mineral puede estar a cualquier concentracién
con un pH menor que 1. La mezcla de lixiviacion contiene la disolucion de lixiviacién que incluye al menos iones de
tierras raras y un material sélido. La disolucion de lixiviacion también puede incluir al menos un ion metalico. Por
ejemplo, dicho al menos un ion metalico puede incluir al menos un ion aluminio, al menos un ion cinc, al menos un
ion cobre, al menos un ion niquel, al menos un ion titanio y/o al menos un ion hierro. La disoluciéon de lixiviacion
puede calentarse para mejorar la extraccion de las tierras raras del material que porta tierras raras.

El material sélido se separa del residuo liquido/sélido y se obtiene una disolucién de lixiviado de iones de tierras
raras liquida. El material sélido se retira como residuo o para la recuperacion del hierro (Fe) u otros materiales
mediante cualquier proceso deseado. La disolucion de lixiviado de iones de tierras raras liquida se trata para
recuperar los elementos de tierras raras.
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Dicho al menos un ion metdlico (por ejemplo, hierro) se precipita de la disolucion de lixiviacion mediante la titulacion
de la disolucion de lixiviacion con 6xido de magnesio (MgO) ajustando la disolucidn de lixiviacion hasta un pH de
aproximadamente 1 a un pH de aproximadamente 4. El concentrado de tierras raras liquido después se trata
mediante la adicién de acido oxalico para precipitar un concentrado de oxalato de tierras raras o mediante titulacion
hasta un pH de 7 con 6xido o carbonato de magnesio para generar un concentrado de hidréxido o carbonato de
tierras raras. El concentrado de tierras raras se precipita de la disolucién de lixiviacién de tierras raras como uno o
mas compuestos de tierras raras insolubles. Por ejemplo, se afiade una mena o relave que porta tierras raras, tal
como monazita, a dicho al menos un &acido mineral, tal como acido nitrico. La mena o el relave y el &cido se mezclan
y se calientan para disolver los materiales que portan tierras raras de la mena o el relave. La disolucion de lixiviado
impregnada con las tierras raras se separa de la mena o relave agotado de tierras raras sélido. La disolucion de
lixiviado después se titula con MgO para precipitar un compuesto de metal de transicion insoluble, tal como fosfato
de hierro o hidréxido de hierro. Después puede anadirse la cantidad apropiada de compuesto de oxalato, tal como
acido oxalico u oxalato de amonio, para precipitar un concentrado de oxalato de tierras raras, o la disolucién puede
titularse hasta pH 7 con 6xido de magnesio o carbonato de magnesio para precipitar un concentrado de hidréxido o
carbonato de tierras raras.

En otra realizacién, la mena de tierras raras, tal como una arcilla i6nica, se afnade al menos a una disolucién de
acido mineral que contiene un compuesto de oxalato, tal como oxalato de amonio. La disolucion se agita, y la arcilla
i6nica agotada de tierras raras se separa de la disolucion impregnada de tierras raras. La disolucion impregnada de
tierras raras después se titula con 6xido de magnesio u otra base para producir un concentrado de oxalato de tierras
raras que puede contener otro metal distinto de las tierras raras a alta concentracion.

El concentrado de tierras raras precipitado produce oxalatos de tierras raras y después se calienta en aire (se
calcina) hasta al menos 350 °C para producir un 6xido de concentrado de tierras raras. Por ejemplo, después de la
precipitacion de dicho al menos un ion metalico, los elementos de tierras raras pueden insolubilizarse y separarse de
la disolucion, y pueden encontrarse como un ion asociado con un hidréxido o una de sus sales o hidratos.

Después de la precipitacion del concentrado de tierras raras, se retira el nitrato de magnesio (Mg(NQOs)z2) de la
disoluciébn mediante la evaporacion del componente de agua. El nitrato de magnesio (MgNOs) después se
descompone térmicamente aumentando la temperatura de la sal para formar 6xido de magnesio (MgO) y éxidos
nitricos gaseosos (NOx). Los éxidos nitricos (NOx) después se burbujean a través de agua para regenerar el acido
nitrico (HNOs3). Los valores nitricos se retiran, dejando el 6xido de magnesio (MgO). El acido nitrico regenerado se
recicla hasta la etapa de lixiviacion para volver a usarlo.

El concentrado de 6xido de tierras raras se mezcla con una sal de amonio, por ejemplo, cloruro de amonio, bromuro
de amonio o yoduro de amonio, a una proporcion que varia de 1:0,5 (éxido:sal de amonio) a 1:10, siendo las
condiciones 6ptimas de entre 1:2 y 1:4. La mezcla se calienta a una temperatura de entre 200 °C y 250 °C en aire
seco o flujo de nitrégeno hasta que no se observan mas cambios aparentes en el color del material. Preferiblemente,
la temperatura es de aproximadamente 200 °C. Después la temperatura aumenta hasta 250 ° C a 350 °C bajo aire
seco 0 nitrbgeno con mezclado hasta que se completa la sublimacién del exceso de sal de amonio. El material
resultante es una mezcla de sales de tierras raras anhidras. Las sales de tierras raras anhidras se utilizan tal como
se proporcionan en una disolucién acuosa para el proceso de separacion. Los materiales no solubles procedentes
de la conversion generalmente son impurezas de metales de transicion en el concentrado de tierras raras.

Los elementos de tierras raras se separan de la disolucion acuosa mediante un proceso de electrodeposicion
usando un anodo de sacrificio. Tal como se emplea en la presente, la expresion “proceso de electrodeposicion” se
refiere a la electrodeposicion de metales desde disoluciones que contienen los metales sobre una placa o malla de
alambre, con lo cual se puede purificar un metal. Se aplica un potencial entre un catodo y el anodo de sacrificio.
Preferiblemente, el catodo es un metal relativamente inerte, tal como acero o molibdeno. Preferiblemente, el anodo
de sacrificio es aluminio. Después se varia el potencial hacia potenciales crecientes para permitir el depdsito
secuencial de los elementos de tierras raras. El potencial usado puede variar de una célula electrolitica a mas de 1,0
V, por ejemplo, con un intervalo tipico de entre 0,1 V y 0,7 V. La posicién inicial del electrodo se produce a
aproximadamente 0,2 V y produce un material en el que predomina el escandio y los elementos de tierras raras
pesados. La temperatura también puede ajustarse desde 1 °C a 35 °C para facilitar el proceso de separacién. El
proceso de electrodeposicion puede lograrse en cualquiera de una serie de configuraciones de células, que incluyen
una unica célula sin zonas de unién o una célula con una o mas zonas de union liquidas, tales como puentes de
sales o membranas.

Por ejemplo, una célula con multiples zonas de union seria una célula en la que el anodo y los catodos estan
alternados y separados por una membrana anidnica. Las semicélulas anddicas con las placas de aluminio se
definen como células de aluminio y contienen una disolucién acuosa de cloruro de sodio que varia de 0 M a estar
saturada, o la misma disolucion de cloruro de sodio con cloruro de aluminio que varia de 0,001 a 1 M. Las
semicélulas catédicas con las placas de metal inerte contienen la disolucién acuosa de sales de tierras raras.
Preferiblemente, las placas de metal inerte son de acero o molibdeno. Las membranas evitan la migraciéon de los
cationes y el agua entre los elementos de tierras raras y las células de aluminio. Sin embargo, la membrana permite
el movimiento de aniones, tales como cloruro, bromuro, yoduro o nitrato, y los iones hidrégeno.
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El proceso de laminacion de tierras raras se ve facilitado por la oxidacion de las placas de aluminio en la disolucién
de cloruro de sodio acuosa. A medida que se forma un ion aluminio y que se disocia en la disolucion en la célula de
aluminio, un elemento de tierra rara se reduce y se deposita en la correspondiente célula de tierra rara. A medida
que el elemento de tierra rara se deposita, los aniones se difunden a través de la membrana y forman complejos con
los iones aluminio en la célula de aluminio para mantener el equilibrio de cargas apropiado. El material laminado se
oxida espontaneamente y después se retira del electrodo y se procesa a través del concentrado de 6xido de tierras
raras hacia el proceso de conversion de sales.

El material laminado se trata térmicamente con una sal de amonio entre las iteraciones. La disoluciéon que contiene
los iones de tierras raras remanentes de las iteraciones se vuelve a afiadir a una corriente de alimentacion agotada
de iones de tierras raras pesadas principal o a una corriente de purificacion para separar un segundo elemento de
tierra rara, dependiendo de la composicién en la disolucion. La disolucién agotada de tierras raras pesadas
procedente de la electrodeposicion original después se pasa a una segunda célula para la separacion del siguiente
elemento de tierra rara en la secuencia. El proceso de separacién y purificacién continda para cada uno de los
dieciséis elementos de tierras raras de interés, por ejemplo, lantano (La), cerio (Ce), praseodimio (Pr), neodimio
(Nd), samario (Sm), europio (Eu), gadolinio (Gd), terbio (Tb), disprosio (Dy), holmio (Ho), erbio (Er), tulio (Tm), iterbio
(Yb), lutecio (Lu), escandio (Sc) e itrio (Y). El potencial de cada célula de separacion se optimiza para producir el
elemento de tierra rara de interés mas uno a dos elementos de impurezas principales. Las células de purificacion
después se usan para concentrar el elemento de tierra rara de interés, al mismo tiempo que se minimiza la cantidad
de elementos de impurezas.

En una realizacion, se describe un método para extraer y separar elementos de tierras raras. Inicialmente, se
proporciona una mena o un relave que contiene tierras raras, y la mena o el relave que contiene tierras raras se
procesa hasta una malla menor que 60 usando trituracién mecanica para formar una mena en polvo. La mena en
polvo se lixivia usando un acido mineral, por ejemplo, acido nitrico (HNO3z) para formar una disolucion de lixiviado
que contiene al menos un ion metalico, elementos de tierras raras y un material sélido. Al proceso de lixiviacion le
sigue una etapa de separacion de liquido-sélido, en la que el material sélido se separa de la disolucion de lixiviacion
para formar un concentrado de tierras raras acuoso. El concentrado de tierras raras acuoso se precipita para retirar
selectivamente dicho al menos un ion metalico de la disolucién de lixiviacién y obtener un precipitado de elementos
de tierras raras en forma de oxalatos de tierras raras. El precipitado de los elementos de tierras raras u oxalatos de
tierras raras se calienta en aire para formar un 6xido de los elementos de tierras raras. El éxido de tierras raras se
mezcla con una sal de amonio y se calienta en aire seco/nitrégeno en una etapa de conversion de tierras raras. Se
forma una mezcla de sales de tierras raras anhidra y se proporciona en una disolucidon acuosa. Por Ultimo, los
elementos de tierras raras se separan de la disolucién acuosa mediante un proceso de electrodeposicion. Durante el
proceso de electrodeposicién, los elementos de tierras raras se laminan separéandolos de la disolucién acuosa
usando un anodo de sacrificio, y se retiran como compuestos de tierras raras oxidados.

Estas y otras ventajas y caracteristicas de la presente invencion se describen de modo especifico para que los
expertos en la técnica puedan entender la presente invencion.

Breve descripcion de los dibujos

Los elementos en las figuras no se han dibujado necesariamente a escala para que estas estén mas claras y para
mejorar la comprension de estos diversos elementos y realizaciones de la invencién. Ademas, no se muestran los
elementos que se sabe que son habituales y que los expertos en la industria entienden, para proporcionar una vision
clara de las diversas realizaciones de la invencion y, por tanto, los dibujos tienen una forma generalizada en interés
de la claridad y la concision.

La figura 1 es un diagrama de flujo esquematico basico de un método para extraer y separar elementos de tierras
raras segun la realizacion preferida de la presente invencion.

La figura 2 es un diagrama de flujo esquematico para recuperar elementos de tierras raras a partir de un
concentrado de tierras raras acuoso segun la realizacion preferida de la presente invencién.

La figura 3 es un diagrama de flujo que ilustra un método para extraer y separar elementos de tierras raras segun la
realizacién preferida de la presente invencion.

Descripcion detallada de los dibujos

En el siguiente analisis que trata sobre una serie de realizaciones y aplicaciones de la presente invencion, se hace
referencia a los dibujos adjuntos que forman parte de ella y en los que se muestran, como ilustracion, realizaciones
especificas en que puede practicarse la invencion. Se entendera que pueden utilizarse otras realizaciones y que
pueden realizarse cambios sin apartarse del alcance de la presente invencion.

A continuacién, se describen diversas caracteristicas de la invencidon que pueden emplearse independientemente

entre si 0 en combinacién con otras caracteristicas. Sin embargo, cualquier caracteristica de la invenciéon individual

puede no solucionar cualquiera de los problemas analizados anteriormente o puede solucionar solo uno de los

problemas analizados anteriormente. Ademas, uno o mas de los problemas analizados anteriormente puede no
4
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solucionarse totalmente mediante cualquiera de las caracteristicas descritas a continuacion.

La figura 1 es un diagrama de flujo esquematico basico de un método para extraer y separar elementos de tierras
raras. El proceso comienza con el suministro de un material que porta tierras raras (por ejemplo, menas, relaves o
productos del reciclaje). La mena o el relave de tierras raras 100 se lixivia 102 con al menos un acido mineral, tal
como &acido nitrico (HNOs) o acido clorhidrico (HCI) 104 para formar una disolucién de lixiviacion. Dicho al menos un
acido mineral puede estar a cualquier concentracion con un pH menor que 1. Dicho al menos un acido mineral
usado para la lixiviacion de la mena de tierra rara puede ser HCI, H2SO4, HNO3s 0 sus mezclas. Puede usarse mas de
un acido como una mezcla o por separado. Las disoluciones preparadas con estos acidos pueden usarse a diversas
concentraciones. También puede afadirse un agente quelante de tierras raras, tal como un compuesto de oxalato, al
acido de lixiviacion antes de la adicion de la mena/relave que porta tierras raras. La mena de tierras raras 100 puede
apilarse para su procesamiento, o puede mezclarse con otras menas, residuos metallrgicos u otros materiales que
portan tierras raras. Cuando sea necesario, las menas se trituran o se pulverizan o se reduce su tamafno para
disolver con eficacia la mena en dicho al menos un &cido mineral durante la etapa de lixiviacién 102.

La disolucién de lixiviacion incluye al menos una tierra rara 118 y un material sé6lido 110. La disolucién de lixiviacién
también puede contener al menos un ion metdlico. Por ejemplo, dicho al menos un ion metalico puede incluir al
menos un ion aluminio, al menos un ion cinc, al menos un ion cobre, al menos un ion niquel, al menos un ion titanio
y/o al menos un ion hierro. La disolucion de lixiviacion se calienta opcionalmente 106 para formar un residuo
liquido/sélido 108. La etapa de lixiviacion 102 y la etapa de calentamiento 106 pueden realizarse en el mismo
recipiente o en recipientes distintos.

El material sélido 110 se separa del residuo liquido/sélido 108 y se forma un concentrado de tierras raras acuoso
112. El material sélido 110 se retira para la recuperacion del hierro (Fe) u otros materiales mediante cualquier
proceso deseado.

El concentrado de tierras raras acuoso 112 se trata para recuperar las tierras raras 118.

Tal como se muestra en la figura 2, dicho al menos un ion metalico se precipita opcionalmente 122 de la disolucion
de lixiviaciébn mediante la titulacion de la disolucién de lixiviacion con 6xido de magnesio (MgO) 120 ajustando la
disolucién de lixiviacion hasta un pH de aproximadamente 1 a un pH de aproximadamente 4. El precipitado se
separa mediante filtracion, con una centrifuga o con una centrifuga de decantacion. El concentrado de tierras raras
acuoso 112 después se trata con el compuesto que porta oxalato apropiado para precipitar un concentrado de
oxalato de tierras raras, o con un compuesto de magnesio basico hasta pH 7 para precipitar un concentrado de
hidréxido o carbonato de tierras raras.

El concentrado de tierras raras precipitado 122 produce oxalatos, hidroxidos o carbonatos de tierras raras y después
se calienta en 130 en aire (se calcina) hasta al menos 350 °C o mayor para producir un éxido de concentrado de
tierras raras en 114. Por ejemplo, después de la precipitacién 122 de dicho al menos un ion metdélico, las tierras
raras 118 pueden insolubilizarse y separarse de la disolucién, y pueden encontrarse como un ion asociado con un
hidréxido o una de sus sales o hidratos.

Después de la precipitacion del concentrado de tierras raras en 122, la disolucién de nitrato de magnesio (Mg(NQO3)2)
se calienta en 124 para retirar el agua. El nitrato de magnesio (Mg(NOs)z2) 124 después se descompone
térmicamente aumentando la temperatura de la sal para formar 6xido de magnesio (MgO) y 6xidos nitricos gaseosos
(NOx) en 120 y 128, respectivamente, tal como se muestra en la figura 2. Los 6xidos nitricos (NOx) 128 después se
burbujean a través de agua para regenerar el &cido nitrico (HNOs) en 104. Los valores nitricos 126 se retiran,
dejando el éxido de magnesio (MgO) 120. El acido nitrico retirado 126, con los 6xidos nitricos (NOx) 128 afnadidos, si
es necesario, se recicla hasta la etapa de lixiviacion 102 o hasta el proceso de reciclaje del acido nitrico 104 para
volver a usarlo.

El concentrado de 6xido de tierras raras 114 se mezcla con una sal de amonio 134, tal como, por ejemplo, cloruro de
amonio, bromuro de amonio o yoduro de amonio, a una proporcién que varia de 1:0,5 (éxido:sal de amonio) a 1:10,
siendo las condiciones 6ptimas de entre 1:1 y 1:2. La mezcla se calienta a una temperatura de entre 200 °C y 250 °C
en aire seco o flujo de nitrbgeno hasta que no se observan mas cambios aparentes en el color del material.
Preferiblemente, la temperatura es de aproximadamente 200 °C. Después la temperatura aumenta hasta 250 ° C a
350 °C bajo aire seco o nitrdgeno 132 con mezclado hasta que se completa la sublimacion del exceso de sal de
amonio 134. El material resultante es una mezcla de sales de tierras raras anhidras 116. Las sales de tierras raras
anhidras 116 se utilizan tal como se proporcionan en una disolucién acuosa.

En una realizacién, el amonio procedente del proceso de conversidn se burbujea a través de acido clorhidrico (HCI)
para regenerar el cloruro de amonio. El exceso de cloruro de amonio se condensa de la fase gaseosa para su
recuperacion y se reutiliza en el proceso de conversion de tierras raras.

Las tierras raras 118 se separan de la disolucién acuosa mediante un proceso de electrodeposicién 136 usando un
anodo de sacrificio. Tal como se emplea en la presente, el término “electrodeposicion” se refiere a la
electrodeposicién de metales desde sus menas sobre una placa o malla de alambre, con lo cual se puede purificar
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un metal no ferroso. Se aplica un potencial entre un catodo y el anodo de sacrificio. Preferiblemente, el catodo es un
metal relativamente inerte, tal como acero o molibdeno. Preferiblemente, el anodo de sacrificio es aluminio. Después
se varia el potencial hacia potenciales crecientes para permitir el deposito secuencial de los elementos de tierras
raras 118. El potencial usado puede variar de una célula electrolitica a mas de 1,0 V, por ejemplo, con un intervalo
tipico de entre 0,2 V y 0,7 V. La posicién inicial del electrodo se produce a aproximadamente 0,2 V y produce un
material en el que predomina el escandio y los elementos de tierras raras pesados. La temperatura también puede
ajustarse desde 1 °C a 35 °C para facilitar el proceso de separacion. El proceso de electrodeposicion 136 puede
lograrse en cualquiera de una serie de configuraciones de células, que incluyen una Unica célula sin zonas de union
0 una célula con una o mas zonas de unién liquidas (puentes de sales 0 membranas).

Por ejemplo, una célula con multiples zonas de unién seria una célula en la que el anodo y los catodos estan
alternados y separados por una membrana anidnica. Las semicélulas anddicas con las placas de aluminio se
definen como células de aluminio y contienen una disolucién acuosa de cloruro de sodio que varia de 0 M a estar
saturada, o la misma disolucion de cloruro de sodio con cloruro de aluminio que varia de 0,001 a 1 M. Las
semicélulas catédicas con las placas de metal inerte contienen la disolucién acuosa de sales de tierras raras.
Preferiblemente, las placas de metal inerte son de acero o molibdeno. Las membranas evitan la migracién de los
cationes y el agua entre las tierras raras 118y las células de aluminio. Sin embargo, la membrana permite el
movimiento de aniones, tales como cloruro, bromuro, yoduro o nitrato, y los iones hidrégeno.

El proceso de laminacion de tierras raras se ve facilitado por la oxidacion de las placas de aluminio en la disolucién
de cloruro de sodio acuosa. A medida que se forma un ion aluminio y que se disocia en la disolucion en la célula de
aluminio, un elemento de tierra rara 118 se reduce y se deposita en la correspondiente célula de tierra rara. A
medida que el elemento de tierra rara 118 se deposita, los aniones se difunden a través de la membrana y forman
complejos con los iones aluminio en la célula de aluminio para mantener el equilibrio de cargas apropiado. El
material laminado se oxida espontaneamente y después se procesa a través del concentrado de 6xido de tierras
raras hacia el proceso de conversion de sales, tal como se ilustra en la figura 2. Este proceso se repite para un total
de 10-30 iteraciones para producir un elemento de tierras raras puro al 99,9% 118, en su mayor parte un éxido del
elemento de tierra rara 118. El material laminado se trata térmicamente con sal de amonio entre las iteraciones. La
disolucién que contiene los elementos de impurezas formada a partir de las iteraciones se vuelve a afadir a una
corriente de alimentacion agotada de iones de tierras raras pesadas principal o a una corriente de purificacién para
separar un segundo elemento de tierra rara, dependiendo de la composicién en la disolucion. La disolucion agotada
de tierras raras pesadas procedente de la electrodeposicion original después se pasa a una segunda célula para la
separacion del segundo elemento de tierra rara en la secuencia. El proceso de separacion y purificacion continda
para cada uno de los dieciséis elementos de tierras raras 118 de interés, por ejemplo, lantano (La), cerio (Ce),
praseodimio (Pr), neodimio (Nd), samario (Sm), europio (Eu), gadolinio (Gd), terbio (Tb), disprosio (Dy), holmio (Ho),
erbio (Er), tulio (Tm), iterbio (Yb), lutecio (Lu), escandio (Sc) e itrio (Y). El potencial de cada célula de separacién se
optimiza para producir el elemento o elementos de tierras raras 118 mas varios otros elementos de impurezas
principales dependiendo de la iteracién. Las células de purificacion después se usan para concentrar el elemento de
tierra rara 118 de interés, al mismo tiempo que se minimiza la cantidad de elementos de impurezas.

La figura 3 es un diagrama de flujo que ilustra un método 140 para extraer y separar elementos de tierras raras
segun la realizacion preferida de la presente invencion. Inicialmente, se proporciona una mena/relave que contiene
tierras raras (contiene RE), tal como se indica en el bloque 142. La mena/relave que contiene tierras raras se
procesa hasta una malla menor que 60 usando trituracion mecanica para formar una mena en polvo, tal como se
indica en el bloque 144. A la etapa de trituracién 144 le sigue una etapa de lixiviacion, tal como se indica en el
bloque 146.

La etapa de lixiviacion 146 puede ser cualquier método, proceso o sistema que permita lixiviar un elemento de tierra
rara a partir de un material que contiene tierras raras. Generalmente, la etapa de lixiviacion 146 utiliza un acido para
lixiviar un elemento de tierra rara a partir de un material que contiene tierras raras. Por ejemplo, una etapa de
lixiviacion 146 puede emplear un aparato de lixiviacion, tal como, por ejemplo, una lixiviacién en pilas, una lixiviacion
en bateas, una lixiviacién en tanques, una lixiviacién en lechos cortos, un recipiente de lixiviacién o cualquier otra
tecnologia de lixiviacion util para lixiviar un elemento de tierra rara a partir de un material que contiene tierras raras.
Segun diversas realizaciones, la etapa de lixiviacion 146 puede realizarse a cualquier presién, temperatura y/o
contenido en oxigeno adecuados. La etapa de lixiviacion 146 puede emplear una de una alta temperatura, una
temperatura intermedia o una temperatura baja, combinada con una de una alta presion o la presién atmosférica. La
etapa de lixiviacién 146 puede utilizar una lixiviacion atmosférica o a presién convencional, por ejemplo, pero sin
limitarse a una lixiviacién a presion y temperatura baja, intermedia o alta. Tal como se emplea en la presente, la
expresion “lixiviacion a presion” se refiere a un proceso de recuperacion de elementos de tierras raras en el que el
material que contiene tierras raras se pone en contacto con una disoluciéon acida y oxigeno bajo condiciones de
temperatura y presion elevadas.

Segun una realizacion preferida de la presente invencion, la etapa de lixiviacion 146 preferiblemente incluye un acido
mineral, por ejemplo, acido nitrico (HNOs). En una realizacion, el acido mineral es acido clorhidrico (HCI). En algunas
realizaciones, el acido mineral se selecciona basandose en una aplicacion especifica para los elementos de tierras
raras. La concentracion y la cantidad del acido nitrico o del acido clorhidrico depende de la mena que contiene

6



10

15

20

25

30

35

40

ES 2807250 T3

metal. En estas realizaciones, la concentracién del acido mineral es tal que el pH es menor que 1. En las etapas
144 y 146 no se produce trituracion y separacion de la mena que contiene metal en sustancias valiosas o residuos.

La etapa de lixiviacién 146 proporciona una disolucion de lixiviacion que comprende al menos un ion metdlico, tierras
raras y un material solido, tal como se indica en el bloque 148. A la etapa de lixiviacién 146 le sigue una etapa de
separacion de liquido-soélido, en la que el material sélido se separa de la disoluciéon de lixiviacion para formar un
concentrado de metal acuoso, tal como se indica en el bloque 150. El concentrado de metal acuoso puede
precipitarse para retirar selectivamente dicho al menos un ion metélico de la disolucién de lixiviacién y obtener un
precipitado de elementos de tierras raras en forma de oxalatos o hidréxidos de tierras raras, tal como se indica en el
bloque 152. El precipitado de los hidréxidos de tierras raras u oxalatos de tierras raras se calienta en aire para
formar un éxido de los elementos de tierras raras, tal como se indica en el bloque 154. El 6xido de tierras raras se
mezcla con una sal de amonio y se calienta en aire seco/nitrégeno en una etapa de conversién de tierras raras, tal
como se indica en el bloque 156. Se forma una mezcla de sales de tierras raras anhidra y se proporciona en una
disolucion acuosa, tal como se indica en el bloque 158. Por ultimo, los elementos de tierras raras se separan de la
disolucién acuosa mediante un proceso de electrodeposicion, tal como se indica en el bloque 160. Durante el
proceso de electrodeposicién 160, los elementos de tierras raras se laminan separandolos de la disolucién acuosa
usando un anodo de sacrificio.

En otra realizacion, las tierras raras 118 se extraen de las menas 100 y relaves que portan tierras raras. El proceso
de extraccion puede usarse para la recuperacion de elementos de tierras raras 118 a partir de productos
industriales, tales como imanes o fésforos. La etapa de lixiviacion 102 incluye cualquier concentracion de acido. Los
elementos de tierras raras 118 se retiran de la disolucién de lixiviacién de acido nitrico 104 mediante titulacion con
6xido de magnesio (MgO) 120, y después la disolucion con el pH ajustado se seca por pulverizacion para recuperar
el nitrato de magnesio (Mg(NQOzs)2) 124 a MgO 120 y el éxido nitrico (NOx) 128. El 6xido nitrico (NOx) 128 después se
burbujea a través de agua para recuperar el acido.

En una realizacién, los elementos de tierras raras 118 estan en un concentrado o disolucién de sélidos, en lugar de
ser elementos de tierras raras individuales. El tiempo se disminuye desde 10 horas por proceso de Gerd Meyer
hasta 6 horas, y la temperatura disminuye de 230 °C a 200 °C. En esta realizacion, la etapa de conversion de las
tierras raras se realiza en aire seco/nitrégeno 132, en lugar de a un vacio dinamico, puesto que el agua provoca la
oxidacion del cloruro de tierra rara para producir un oxicloruro. El método se emplea para retirar las fracciones de
impurezas del concentrado de tierras raras liquido 112 generado a partir del proceso de extraccion y laminado. En
esta realizacion, el exceso de cloruro de amonio se condensa de la fase gaseosa para su recuperacion y
reutilizacién. El gas amoniaco se burbujea a través del agua para recuperarlo y se hace reaccionar con HCI para
regenerar el cloruro de amonio, y se reutiliza en el proceso de conversion de tierras raras.

Los expertos en la técnica entenderan, por tanto, que los procesos de la presente descripcion pueden usarse en
combinacion con diversos procesos para tratar materiales que portan metales. De hecho, pueden realizarse diversos
tratamientos diferentes con los materiales que portan metales en los procesos de la presente descripcién que
incluyen la recuperacién de al menos un elemento de tierra rara.

La anterior descripcién de la realizacién preferida de la presente invencion se ha presentado como ilustracién y
descripcion. No pretende ser exhaustiva ni limitar la invencion a la forma concreta descrita. Son posibles muchas
modificaciones y variaciones a la luz de las anteriores indicaciones. Se pretende que el alcance de la presente
invencion no se vea limitado por esta descripcién detallada, sino por las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1.- Un método para extraer y separar elementos de tierras raras, en el que el método comprende las siguientes
etapas:

proporcionar una mena que contiene un elemento de tierra rara;
triturar la mena que contiene un elemento de tierra rara para formar una mena en polvo;

lixiviar la mena en polvo con al menos un acido mineral para formar una disoluciéon de lixiviacion que
comprende un elemento de tierra rara y un material sélido;

separar el material s6lido de la disolucién de lixiviacién para formar un concentrado de tierra rara acuoso;

precipitar el concentrado de tierra rara acuoso para retirar selectivamente el elemento de tierra rara de la
disolucién de lixiviacion y para obtener un precipitado del elemento de tierra rara;

calentar el precipitado del elemento de tierra rara para formar un 6xido del elemento de tierra rara;

mezclar y calentar el 6xido del elemento de tierra rara con una sal de amonio para formar sales de tierras
raras anhidras;

formar una mezcla de las sales de tierras raras anhidras en una disolucién acuosa; y

separar el elemento de tierra rara de la disolucién acuosa mediante un proceso de electrodeposicion
usando un &nodo de sacrificio.

2.- Un método para extraer elementos de tierras raras a partir de una mena que contiene tierras raras,
comprendiendo dicho método las siguientes etapas:

triturar la mena que contiene tierras raras para formar una mena en polvo;

lixiviar la mena en polvo con al menos un acido mineral para formar una disoluciéon de lixiviacion que
comprende al menos un elemento de tierra rara y un material sélido;

separar el material so6lido de la disolucién de lixiviacién;
anadir acido oxalico a la disolucion de lixiviacion para precipitar un concentrado de oxalato de tierras raras;

calentar el concentrado de oxalato de tierras raras en aire para formar un éxido del concentrado de tierras
raras;

mezclar el 6xido del concentrado de tierras raras con una sal de amonio y calentar en aire para formar sales
de tierras raras anhidras;

formar una mezcla de las sales de tierras raras anhidras en una disolucién acuosa; y

separar los elementos de tierras raras de la disolucion acuosa mediante un proceso de electrodeposicion
usando un anodo de sacrificio.

3.- El método de la reivindicacién 2, en el que el acido mineral esta a una concentracién con un pH menor que 1.

4.- El método de la reivindicacion 3, en el que el &cido mineral se selecciona del grupo de acidos minerales que
comprende: HCI, HNOs, y H2SOa4.

5.- El método de la reivindicaciéon 2, en el que el método comprende ademas la etapa de retirar al menos un ion
metdlico de la disolucién de lixiviacion.

6.- El método de la reivindicacion 5, en el que la etapa de retirar al menos un ion metalico de la disolucién de
lixiviacion comprende ademas la titulacién con 6xido de magnesio (MgO) hasta un pH de 14.

7.- El método de la reivindicacion 2, en el que la etapa de afadir acido oxalico se reemplaza por la etapa de titular
con 6xido de magnesio.

8.- El método de la reivindicacion 2, en el que la etapa de anadir acido oxalico se reemplaza por la etapa de titular
con 6xido de magnesio hasta un pH de 7 para generar un hidroxido de tierra rara.

9.- El método de la reivindicacion 2, en el que la etapa de anadir acido oxalico se reemplaza por la etapa de titular
con carbonato hasta un pH de 7 para generar un concentrado de carbonato.
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10.- Un método para extraer elementos de tierras raras a partir de un material de mena que contiene elementos de
tierras raras, comprendiendo dicho método las siguientes etapas:

lixiviar el material de mena con una disolucién de acido mineral, en el que la disolucién de acido mineral
comprende un compuesto de oxalato;

agitar la disolucién de acido mineral para agotar los elementos de tierras raras del material de mena;
separar el material de mena agotado de la disolucién de acido mineral;

titular con una base para producir un concentrado de oxalato de tierras raras;

retirar al menos un ion metélico del concentrado de oxalato de tierras raras;

anadir acido oxalico para precipitar un concentrado de oxalato de tierras raras;

calentar el concentrado de oxalato de tierras raras en aire para formar un éxido del concentrado de tierras
raras;

mezclar el 6xido de los elementos de tierras raras con una sal de amonio y calentar para formar sales de
tierras raras anhidras;

formar una mezcla de las sales de tierras raras anhidras en una disolucioén acuosa; y

separar los elementos de tierras raras de la disoluciéon acuosa mediante un proceso de electrodeposicion
usando un anodo de sacrificio.

11.- El método de la reivindicacion 10, en el que el compuesto de oxalato comprende oxalato de amonio.

12.- El método de la reivindicacion 10, en el que la base estda compuesta de 6xido de magnesio.
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