
WO 2014/005889 1 PCT/EP2013/063331 

Verfahren zur Aufarbeitung einer bei der hydrometallurgischen Gewinnung 
eines Metalls gebildeten Emulsion 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufarbeitung einer bei der 
5 hydrometallurgischen Gewinnung eines Metalls gebildeten Emulsion nach dem 

Oberbegriff des Anspruchs 1 und ein Verfahren zur hydrometallurgischen 
Gewinnung eines Metalls nach dem Oberbegriff des Anspruchs 10. 

Bei der hydrometallurgischen Gewinnung von Metallen wird in einem Schritt der 
10 Losungsmittelextraktion eine feststoffhaltige Emulsion an der Phasengrenzflache 

zwischen der organischen Phase und der wassrigen Phase ausgebildet. Diese 
feststoffhaltige Emulsion beeinflusst die Effizienz des hydrometallurgischen 
Gewinnungsverfahrens, da die Emulsion gegenuber der organischen und der 
wassrigen Phase einen relativ grof3en Anteil bildet, welcher sich nur schwer durch 

15 herkommliche Sedimentation in den dafur vorgesehenen Sedimentationstanks 
abtrennen lasst. Die Verunreinigungen der Emulsion werden sowohl in die 
organische Phase als auch im spateren Verlauf bis in die Elektrolytlosung 
weitergeschleppt, so dass die Lebenszeit der Kathode bei der elektrochemischen 
Gewinnung des Metalls verringert wird und so dass die Einstellung des pH-

20 Wertes der Elektrolytlosung problematisch wird. Die Verunreinigungen finden sich 
ebenso in der wassrigen Phase der Losungsmittelextraktion wieder, so dass 
diese Phase nicht ohne Weiteres wieder als Auslauglosung ruckgewonnen 
werden kann. 

25 Die WO 2006/133804 offenbart die Verwendung eines Dekanters zur Drei-
Phasentrennung einer Emulsion bei der hydrometallurgischen Gewinnung eines 
Metalls. Zur Einstellung der Trennzone und/oder der Teichtiefe in der Trommel 
wird in einer Ringkammer, in welcher eine Schalscheibe angeordnet ist, der 
Druck geandert. In die Ringkammer mundet eine Fluidzuleitung, durch die von 

30 auf3en ein Fluid, z.B. ein Gas eingeleitet werden kann. Diese Art der 
Einstellung/Regelung der Trennzone und/oder der Teichtiefe hat sich zwar an 
sich bewahrt, sie soil aber weiter optimiert werden. 

Es ist daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein verbessertes Verfahren 
35 zur Aufarbeitung einer bei der hydrometallurgischen Gewinnung gebildeten 

Emulsion bereitzustellen und ein verbessertes Verfahren zur 
hydrometallurgischen Gewinnung eines Metalls zu schaffen. 
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Die Erfindung lost diese Aufgabe durch die Merkmale des Anspruchs 1. 

Geschaffen wird ein Verfahren zur zentrifugalen Aufarbeitung einer bei der 
hydrometallurgischen Gewinnung eines Metalls gebildeten feststoffhaltigen 

5 Emulsion, wobei die Aufarbeitung in zumindest einem Dekanter (Vollmantel-
Schneckenzentrifuge) unter Bildung einer ersten leichteren flussigen Phase, einer 
zweiten flussigen Phase und einer Feststoffphase erfolgt, gekennzeichnet durch 
die folgenden Schritte: 
i) Ermitteln eines Istwerts der Dichte der ersten flussigen Phase, 

10 ii) Vergleichen des Istwerts mit einer Fuhrungsgrof3e, insbesondere einem 
Dichtesollwert, und 

iii) Einstellen des Ablaufdruckes der ersten flussigen Phase in Abhangigkeit 
von der Fuhrungsgrof3e. 

15 Die Verstellung der Trennzone in Abhangigkeit von der Dichte der ersten 
flussigen Phase erfolgt derart bzw. hat zur Folge, dass die Verweilzeit dieser 
Phase im Dekanter optimiert wird, so dass die Phase gut von Feststoffen 
gereinigt abgeleitet wird. 

20 Dadurch kann die erste flussige Phase stets in den hydrometallurgischen Prozess 
als Losungsmittel fur die Losungsmittelextraktion zuruckgefuhrt werden. 
Gleichzeitig kann auch die zweite flussige Phase mit lediglich geringen Feststoff-
Verschmutzungen aus dem Dekanter abgefuhrt werden und ggf. als 
Auslauglosung in den hydrometallurgischen Prozess ruckgefuhrt werden. Bei 

25 hoheren Metallionenkonzentrationen kann die erste flussige Phase, vorzugsweise 
als organische Phase, auch der Ruckextraktion zugefuhrt werden, um eine 
Maximierung der Ausbeute an Metall bei der hydrometallurgischen Gewinnung zu 
erreichen. In beiden Fallen wird die Effizienz des hydrometallurgischen 
Verfahrens gesteigert. Daruber hinaus konnen die im hydrometallurgischen 

30 Prozess verwendeten Losungsmittel in groGerem Umfang zuruckgewonnen 
werden. 

Dabei erfolgt eine Phasentrennung unter Bildung einer ersten flussigen Phase, 
einer zweiten flussigen Phase und einer Feststoffphase. Vorzugsweise erfolgt 

35 eine Einstellung des Ablaufdruckes in der Ablaufleitung einer Schalscheibe zum 
Ablauf der ersten Phase. Hierzu wird die Dichte der ersten flussigen Phase als 
Istwert bestimmt und mit wenigstens einem Sollwert verglichen. Weicht der 
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Istwert vom Sollwert ab, wird der Ablaufdruck der ersten flussigen Phase 
verandert. 

Vorzugsweise wird die Regelung derart gestaltet, dass das System nach dem 
5 Minimum der Dichte den zugehorigen Druck regelt. 

Vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung sind Gegenstand der Unteranspruche 

Bei einer zu abrupten Erhohung des Auslaufdruckes konnte es dazu kommen, 
10 dass ein Teil der organischen Phase mit der wassrigen Phase aus dem Dekanter 

ausgetragen wird. Um dies zu vermeiden, ist es von Vorteil, wenn eine 
zusatzliche Prozessgrof3e ermittelt wird und auf einen vorgegebenen Sollwert 
eingestellt wird. Dies kann beispielsweise durch die Ermittlung der Ausbeute, der 
Leitfahigkeit und/oder des Reinheitsgrades der organischen Phase und/oder der 

15 wassrigen Phase erfolgen. 

Geeignet ist das vorstehend beschriebene Verfahren auch als Teil eines 
Verfahrens zur hydrometallurgischen Gewinnung eines Metalls, das 
vorzugsweise die folgenden Schritte aufweist: 

20 A) Bereitstellen eines Metallerzes; 
B) Auslaugen des Metallerzes unter Bildung einer metallionenhaltigen 

wassrigen Losung oder Aufschlammung; 
C) Losungsmittelextraktion zur Uberfuhrung von Metallionen in eine 

organische Losungsmittelphase; 
25 D) Ruckextraktion der Metallionen unter Zugabe einer Elektrolytlosung zur 

organischen Losungsmittelphase; und 
E) Elektrochemische Gewinnung des Metalls; 

Dabei wird wahrend der Losungsmittelextraktion eine feststoffhaltige Emulsion 
30 gebildet, dessen Aufarbeitung nach einem der vorhergehenden Verfahren erfolgt. 

Durch die Aufarbeitung der Emulsion wird die Effizienz der hydrometallurgischen 
Gewinnung verbessert. Fluktuationen die durch die inhomogene 
Zusammensetzung des Metallerzes, insbesondere durch einen wechselnden 
Anteil an Silikaten bzw. Sand hervorgerufen werden, beeinflussen die Effizienz 

35 der hydrometallurgischen Gewinnung nur im geringen Maf3e. 
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Vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung sind Gegenstand der 
Unteranspruche. 

Dabei ist es fur eine effiziente Arbeitsweise insbesondere von Vorteil, dass die 
5 aus der Emulsion zuruckgewonnenen flussigen Phasen wieder als organisches 

Losungsmittel Oder Auslaugflussigkeit im Extraktionsprozess ruckgefuhrt werden 
konnen, so dass eine umweltfreundliche und sparsame Arbeitsweise ermoglicht 
wird. 

10 Eine vorteilhafte Variante der Erfindung wird nachfolgend anhand der 
Zeichnungen naher erlautert. 

Sie zeigen: 

15 Figur 1: eine schematische Darstellung eines hydrometallurgischen Verfahrens 
zur Gewinnung eines Metalls; 

Figur 2: eine schematische Darstellung eines Teilbereichs eines Dekanters zur 
Aufarbeitung einer Emulsion; 

20 
Figur 3: eine schematische Darstellung einer Betriebszustandes mit einem 

relativ niedrigen Ablaufdruck in der einer Schalscheibe 
nachgeschalteten Ablaufleitung des Dekanters; 

25 Figur 4: eine schematische Darstellung eines Betriebszustands mit im 
Vergleich zu Fig. 3 erhohten Ablaufdruck; 

Figur 5-7: verschiedene Diagramme zur Veranschaulichung der gegebenen 
Zusammenhange bei der Verarbeitung der Emulsion. 

30 
Figur 1 zeigt einen beispielhaften Verfahrensablauf zur hydrometallurgischen 
Gewinnung eines Metalls. 

Ausgehend vom Bereitstellen eines Metallerzes in Schritt A, beispielsweise einem 
35 kupfer-, nickel- Oder kobalthaltigem Erz, erfolgt zunachst in Schritt B ein 

Auslaugen des Metallerzes. Dabei wird eine Auslauglosung zugegeben. Dadurch 
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werden Metallionen zumindest teilweise gelost. Bei der Auslauglosung handelt es 
sich vorzugsweise um eine wassrige Losung. 

Nach dem Auslaugen erfolgt in Schritt C eine Losungsmittelextraktion. Dabei wird 
5 vorzugsweise ein organisches Losungsmittel zu der Auslauglosung hinzugegeben 

unter Bildung eines Zweiphasen-Systems mit einer organischen Phase und einer 
wassrigen Phase in welcher sich jedoch aufgrund von Verunreinigungen an der 
Phasengrenze eine feststoffhaltige Emulsion bildet. Die Aufarbeitung wird im 
Anschluss in den Figuren 2-7 naher beschrieben. 

10 
Nach der Uberfuhrung der Metallionen in die organische Phase erfolgt in Schritt D 
eine Ruckextraktion durch Zugabe einer wassrigen Elektrolytlosung, wobei die 
organische Phase zuruckgewonnen werden kann, um so wieder in der 
vorhergehenden Losungsmittelextraktion eingesetzt zu werden. 

15 
Nach der Losungsmittelextraktion und der Ruckextraktion erfolgt in Schritt E die 
elektrochemische Gewinnung und ggf. eine zusatzliche Raffination des Metalls M, 
in Abhangigkeit von dem Abscheidungspotential des jeweiligen Metalls. 

20 Figur 2 verdeutlicht einen vorteilhaften Weg zur Aufarbeitung der Emulsion, 
welche bei der Losungsmittelextraktion wahrend der hydrometallurgischen 
Gewinnung eines Metalls, wie sie in Figur 1 dargestellt ist, gebildet wird. 

Besonders bevorzugt wird zur Aufarbeitung der Emulsion ein Dekanter, 
25 insbesondere ein Dreiphasen-Dekanter, verwendet. 

Bei dem in Figur 2 dargestellten Dreiphasen-Dekanter 1 wird aufzuarbeitende 
Emulsion 2 uber ein Zuleitungsrohr 4 in einen Trommelinnenraum 3 einer 
Trommel 16 geleitet. 

30 
Diese Emulsion 2 wird im Zentrifugalfeld der Trommel 16 des Dekanters 1 in eine 
organische Phase 5, eine wassrige Phase 6 und eine Feststoffphase 7 getrennt. 
Es bilden sich ein Trennzonendurchmesser T und eine Teichtiefe bzw. ein 
Teichtiefendurchmesser TD aus. 

35 
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Die organische Phase 5 wird uber eine Schalscheibe 8 mit Schalscheibenschaft 
und eine diesem in Ablaufrichtung nachgeordnete Ablaufleitung 9 mittels einer 
nicht-dargestellten Pumpe aus dem Dekanter 1 abgefuhrt. 

5 Die schwerere wassrige Phase 6 wird hier beispielhaft radial an einem Auslass 19 
aus dem Dekanterinnenraum 3 ausgetragen, im Sammelraum 10 aufgefangen 
und von dort aus dem Dekanter abgeleitet. 

Die Feststoffphase 7 wird vorzugsweise mit einer Schnecke 17 auf eine dem 
10 Ablauf der organischen Phase 5 entgegengesetzte Seite der Trommel 16 geleitet 

und dort aus der Trommel 16 gefordert (nicht dargestellt). 

Im Trommelinnenraum 3 ist hier ein Wehr 11 angeordnet, uber welches die 
organische Phase 5 zur Schalscheibe 8 flieBt. 

15 
Das Wehr 18 dient dagegen als Ableitungsuberlauf fur die wassrige Phase 7 zum 
hier bevorzugten radialen Auslass aus der Trommel 16. 

Zur Einstellung der Trennzone bzw. des Trennzonendurchmessers T (siehe auch 
20 Fig. 3 und 4) im Dekanter 1 wird ein in die Ablaufleitung 9 geschaltetes Ventil 12 

geschaltet, welches uber einer Regeleinrichtung 13 zur Einstellung des Ventils 12 
in Abhangigkeit von einer Prozessgrof3e, insbesondere in Abhangigkeit vom 
Druck der organischen Phase ansteuerbar ist. 

25 Diese Regeleinrichtung 13 weist zumindest ein Mittel zur Ermittlung einer 
ProzessgroRe auf. Ein bevorzugtes Mittel zur Ermittlung der Prozessgrof3e ist 
vorzugsweise ein Mittel zur Dichtemessung 14, insbesondere der Dichte der 
organischen Phase 5. 

30 Weicht die Dichte von einer FuhrungsgroRe (vorzugsweise ein fester oder 
variabler Dichtesollwert, welcher eine nicht zu uberschreitende Kontamination der 
organischen Phase 5 wiederspiegelt) bzw. einem hiermit zusammenhangenden 
jeweiligen Sollwert der Dichte ab, so erfolgt eine entsprechende Anderung des 
Androsselns des Ventils 12. 

35 
Durch ein verstarktes Androsseln des Ventils 12 wird weniger leichte Phase 5 
abgeleitet, wodurch der Durchmesser der Trennzone T in der Trommel 16 des 
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Dekanters nach auf3en verschoben wird, wobei zugleich eine Erhohung der 
Teichtiefe DT radial nach innen hin bewirkt wird. 

Die mit der Einstellung des Ventils 12 verbundene Einstellung des Ablaufdruckes 
5 bewirkt eine Verschiebung der Trennzone T im Dekanter in Abhangigkeit von der 

Dichte der organischen Phase. Ein Anstieg der Dichte der organischen Phase ist 
gleichbedeutend mit einem Anstieg an Kontaminationen in dieser Phase. Durch 
die Ermittlung der Dichte konnen Kontaminationen in der organischen Phase 5 
auf einfache Weise detektiert werden. Ein fester oder variabler Sollwert fur die 

10 Dichte bildet die Obergrenze fur mogliche Kontaminationen. Wird dieser 
uberschritten, so werden Gegenmaf3nahmen - das Verandern des Ablaufdrucks 
in der Ablaufleitung 9 - zur Verringerung der Dichte eingeleitet. Die Ermittlung der 
Dichte erlaubt somit eine automatische Anpassung der Arbeitsweise des 
Dekanters im kontinuierlichen Betrieb. 

15 
Figur 3 zeigt einen moglichen Zustand des Dekanters 1, bei dem das hier nicht 
dargestellte Ventil 12 nicht oder nur sehr wenig angedrosselt worden ist. In 
diesem Zustand liegt die organische Phase nur in sehr geringer Menge vor. 

20 Steigt die Kontamination der wertvollen organischen Phase an, kann diese 
erhohte Kontamination kann durch das in Figur 2 dargestellte Mittel zur 
Dichtemessung 14 z.B. in der Ablaufleitung 9 ermittelt werden und anschlief3end 
ein Androsseln des Ventils 12 zur Erhohung des Ablaufdruckes erfolgen. Der 
erhohte Ablaufdruck verschiebt die Trennzone T nach auf3en, so dass sich 

25 weniger Feststoffe im Bereich des Ablaufes der organischen und der wassrigen 
Phase befinden. Zudem verschiebt sich der Teichzonendurchmesser TD radial 
nach innen. Figur 4 zeigt diesen den Zustand des Dekanters 1 bei im Vergleich 
zu Figur 3 starker angedrosseltem Druckventil 12, bei welchem der Ablaufdruck 
erhoht ist, was die Trennzone T weiter nach auf3en verschiebt und die Teichtiefe 

30 TD nach innen. 

Im Diagramm der Figur 5 ist schematisch die Abhangigkeit des Quotienten 
Trennzonendurchmesser T/Trommeldurchmesser gegen den Quotienten 
Teichtiefe Td /Trommeldurchmesser dargestellt. 

35 
Das Diagramm in Figur 6 beschreibt die Abhangigkeit der Dichte der 
kontaminierten organischen Phase in Abhangigkeit von dem Kontaminationsgrad. 
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Eine reine organische Phase weist eine Dichte von 845 kg/m3 auf. Diese Dichte 
steigt allerdings mit zunehmender Kontamination weiter vorzugsweise linear an. 
Daher ist ein direkter Ruckschluss auf die gegebene Kontamination durch die 
Ermittlung der Dichte der organischen Phase moglich. 

5 
Ein derartiges Diagramm wird im Versuch ermittelt. Im Versuch wird weiter 
ermittelt, welcher Ablaufdruck bei welcher Kontamination besonders vorteilhaft ist. 
Ein derartiger Zusammenhang kann dann im Rechner gespeichert und zur 
Ermittlung des einzustellenden Ablaufdrucks herangezogen werden. 

10 
So wird im Diagramm der Figur 7 die Abhangigkeit des Trennzonendurchmessers 
zum Trommeldurchmesser T vom Druck an der Schalscheibe bzw. 
Zentripetalpumpe infolge der Drosselung des Ventils 12 dargestellt. 

15 Dabei erkennt man, dass bei zunehmenden Druck durch die Pumpe der 
Trennzonendurchmesser T nach auf3en hin ansteigt. Dem Anstieg des 
Trennzonendurchmessers T entspricht ein Anstieg des Volumens an organischer 
Phase in der Trommel ansteigt und damit ein Anstieg der Retentionszeit, also der 
Zeit, welche die organische Phase zum Durchlaufen des Dekanter benotigt. 

20 
Damit bewirkt die Erhohung des Trennzonendurchmessers T auch eine hohere 
Reinheit der organischen Phase. Die Anpassung des Ablaufdruckes und damit 
verbunden des Trennzonendurchmessers T in Abhangigkeit von der ermittelten 
Dichte der organischen Phase kann im kontinuierlichen Prozessablauf in Echtzeit 

25 erfolgen. 

Sofern der Ablaufdruck allerdings zu stark ansteigt, beispielsweise durch starke 
Verringerung des Ablaufvolumens der organischen Phase, erhalt man zwar eine 
organische Phase mit hoher Reinheit, allerdings geht in diesem Fall ein Teil der 

30 organischen Phase beim Austrag der wassrigen Phase verloren. Teilweise 
werden auf diese Weise auch Feststoffe verloren. In diesem Fall kann eine 
zusatzliche Ermittlung und Einstellung der Ausbeute, der Leitfahigkeit und des 
Reinheitsgrades der organischen Phase oder ggf. auch der wassrigen Phase 
erfolgen. Die Ausbeute kann beispielsweise mit Mitteln zur Messung des 

35 Volumenstromes 15 bestimmt werden, welche wie in Fig.2 dargestellt im Bereich 
des Ablaufs der organischen Phase angeordnet sind. 
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Anzumerken ist, dass geeignete Mittel zur Dichtemessung dem Fachmann 
bekannt sind. Zu erwahnen sind optische Methoden (Durchleuchten der Phase: 
mit zunehmender Trubheit nimmt die Dichte zu). Daruber hinaus sind andere 
geeignete Mittel zur Dichtemessung verwendbar. Vorzugsweise wird die 

5 Dichtemessung kontinuierlich - beispielsweise im aus der Ablaufleitung 9 
austretenden Produkt - vorgenommen. 

Die Versuche wurden mit einer Dekanterzentrifuge Typ DCE 345-02.32 der GEA 
WESTFALIA GROUP GMBH, Oelde, Deutschland durchgefuhrt. 
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Bezugszeichen 

1 Dekanter 
2 Emulsion 

5 3 Dekanterinnenraum 
4 Zuleitungsrohr 
5 Organische Phase 
6 Wassrige Phase 
7 Feststoffphase 

10 8 Schalscheibe 
9 Ablaufleitung 
10 Sammelraum 
11 Wehr 
12 Ventil 

15 13 Regler 
14 Mittel zur Dichtemessung 
15 Mittel zur Messung des Volumenstromes 
16 Trommel 
17 Schnecke 

20 18 Uberlaufwehr 
19 Auslass 

Sehr tt A Bereitstellen von Metallerz 
Sehr tt B Auslaugen 
Sehr tt C Losungsmittelextraktion 
Sehr tt D Ruckextraktion 
Sehr tt E elektrochemische Gewinnung 
Sehr tt F Aufarbeitung der Emulsion 
M Metall 
T Trennzone 
Td Teichtiefe 

35 
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Anspruche 

1. Verfahren zur zentrifugalen Aufarbeitung einer bei der 
hydrometallurgischen Gewinnung eines Metalls gebildeten feststoffhaltigen 

5 Emulsion, wobei die Aufarbeitung in zumindest einem Dekanter (1) unter 
Bildung einer ersten leichteren flussigen Phase (5), einer zweiten flussigen 
Phase (6) und einer Feststoffphase (7) erfolgt, gekennzeichnet durch die 
folgenden Schritte: 
i) Ermitteln eines Istwerts der Dichte der ersten flussigen Phase (5), 

10 ii) Vergleichen des Istwerts mit einer FuhrungsgroBe, insbesondere 
einem Dichtesollwert, und 

iii) Einstellen des Ablaufdruckes der ersten flussigen Phase in 
Abhangigkeit von der Fuhrungsgrof3e. 

15 2. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass, wobei das Einstellen des Ablaufdrucks durch 
Androsseln eines Ventils (12) in einer einer Schalscheibe (8) 
nachgeschalteten Ablaufleitung (9) zur Ableitung der ersten flussigen 
Phase (5) aus dem Dekanter erfolgt. 

20 
3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, dass die erste flussige Phase (5) eine geringere Dichte 
aufweist als die zweite flussige Phase (6). 

25 4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Aufarbeitung unter Bildung einer organischen 
Phase (5), einer wassrigen Phase (6) und einer Feststoffphase (7) erfolgt, 
wobei es sich bei der organischen Phase (5) um die erste flussige Phase 
und bei der wassrigen Phase (6) um die zweite flussige Phase handelt. 

30 
5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, dass die Aufarbeitung der Emulsion in einem Dreiphasen-
Dekanter erfolgt. 

35 6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass zusatzlich zur Dichte eine weitere Regelgrof3e 
ermittelt und bei der Einstellung des Ablaufdrucks berucksichtigt wird. 
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7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass als zusatzliche 
Regelgrof3e die Ausbeute, die Leitfahigkeit und/oder der Reinheitsgrades 
der ersten flussigen Phase (5) und/oder der zweiten flussigen Phase (6) 
verwandt wird. 


