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Courbe granulométrique du résidu de lixiviation des boues anodiques RTM en milieu
H2804 (H2S04 0,5M; L/S 11/1; T° 100°C; P. atm.; Cond. 30 minutes).

Diffractogramme du résidu de lixiviation des boues anodiques RTM en milieu H2SO4
(H2S804 0,5M; L/S 11/1; T° 100°C; P. atm.; Cond. 30 minutes).

Effet de la température sur la lixiviation, par autoclavage sous pression d'oxygene, des
boues anodiques RTM (H2S04 2,2M; L/S 22/1; Po3 2 bar; Cond. 2 heures).

Effet de HpSOyq sur la lixiviation, par autoclavage sous pression d'oxygéne, des boues
anodiques RTM (/S 22/1; T° 100 °C; Po3 2 bar; Cond. 2 heures).

Cinétique de lixiviation, par autoclavage sous pression d'oxygene, des boues anodiques
RTM (H2504 2,2M; L/S 22/1; T° 100 °C; Po2 S bar).

Effet du rapport L/S sur la lixiviation, par autoclavage sous pression d'oxygéne, des boues
anodiques RTM (H2S504 2,2M; T° 100°C; Po3 5 bar; Cond. 2 heures).

Spectre MEB du précipité de sélénium formé dans les solutions de lixiviation par
autoclavage sous pression d'oxygéne des boues anodiques RTM,

Effet de la pression d'oxygene sur la dissolution, par autoclavage en milieu HpSO4 sous
pression d'oxygene, des éléments contenus dans les boues anodiques RTM (H2S04 2,2M;
L/S 22/1; T° 100 °C; Cond. 2 heures).

Courbe granulométrique du résidu d'autoclavage sous pression d'oxygene des boues
anodiques RTM (H2804 2,2M; L/S 22/1; T° 100 °C; Po2 0,5 bar; Cond. 2 heures).

Diffractogramme du résidu d'autoclavage sous pression d'oxygéne des boues anodiques
RTM (H32S04 2,2M; L/S 22/1; T° 100 °C; Po2 0,5 bar; Cond. 2 heures).

Effet de la concentration de H2SiFg sur la lixiviation des boues anodiques RTM (L/S
11,5/1; T° amb.; P. atm.; cond. 3 heures).

Effet du temps de conditionnement sur la lixiviation des boues anodiques RTM ( H2SiFg
1,5M; L/S 11,5/1; T® amb.; P. atm.).

Effet de la température sur la lixiviation des boues RTM (H3SiFg 1,5M; L/S 11,5/1; P.
atm.; Cond. 3 heures).

Effet du rapport liquide solide sur la lixiviation des boues anodiques RTM ( H2SiFg 1,5M;
T° amb.; P. atm.; Cond. 3 heures).

Courbe granulométrique du résidu de lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg 0,5M;
L/S 6/1; T°® amb.; P. atm.; Cond. 30 minutes).

Diffractogramme du résidu de lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg 0,5M; L/S
6/1; T° amb.; P. atm.; Cond. 30 minutes).

Effet de la concentration de HNO3 sur la lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg
1,3M; L/S 12/1; T° amb.; P. atm.; Cond. 3 heures).

Effet de la concentration de HNO3 sur la lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg
1,7M, T° amb.; cond. 3 heures; P. atm.).

Effet de la concentration de HNO3 sur la lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg
2,2M; L/S 12/1; T° amb.; P. atm.; Cond. 3 heures).

Effet de la concentration de H)SiFg sur la lixiviation des boues anodiques RTM (HNO3
2M; L/S 12/1; T° amb.; P. atm.; Cond. 3 heures).
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Effet de la concentration de HSiFg sur la lixiviation des boues anodiques RTM (HNO3
3M; T° amb.; L/S 12/1; Cond. 3 heures; P. atm.).

Effet de la concentration de HpSiFg sur la lixiviation des boues anodiques RTM (HNO3
4M; L/S 12/1; T° amb.; P. atm.; Cond. 3 heures),

Cinétique de dissolution des éléments contenus dans les boues anodiques RTM (H3SiFg
1,3M ; HNO3 4M; T°® amb.; L/S: 12/1; P. atm.),

Effet de la température sur la lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg 1,3M; HNO3
4M; L/S 12/1; P. atm.; Cond. 3 heures).

Effet du rapport liquide-solide sur la lixiviation des boues anodiques RTM (HSiFg 1,3M;
HNO3 4M; T° 35°C; P. atm.; Cond. 3 heures).

Courbe granulométrique du résidu d'attaque des boues anodiques RTM (H28iFg 1,3M
HNO3 4M; L/S 8/1; T° 35°C; Cond. 3 heures).

Diffractogramme du résidu de lixiviation des boues anodiques RTM (H2SiFg 1,3M; HNO3
4M; L/S 8/1; T° 35°C; P. atm.; Cond. 3 heures).

Cémentation de Cu et As sur poudre de fer  partir des solutions de lixiviation sulfurique
sous pression d'oxygéne.

~ Cémentation de Se, Te et Sb sur poudre de fer & partir des solutions de lixiviation

sulfurique sous pression d'oxygéne.
Influence de la quantité de fer sur la cémentation de As et Cu.
Influence de la quantité de fer sur la cémentation de Se, Te et Sb.

Cémentation de Se et Te sur poudre de cuivze 2 partir des solutions de lixiviation sulfurique
sous pression d'oxygéne.

Influence de la quantité de cuivre sur la cémentation des élémens.

Figure IX-7: Spectre MEB de cristaux de sulfate de cuivre obtenus par évapocristallisation
& partir des solutions de lixiviation sulfurique sous pression d'oxygene.

Caractérisation au MEB du précipité de sulfate de sodium formé lors de l'ajustement du pH
par NaOH de la solution d'autoclavage.

Effet du pH sur l'extraction du cuivre par le Lix 64N et le Lix 622 & 10% dans le kéroséne,
A partir de la solution sulfurique d'autoclavage, temps de contact 15 minutes; @o/@a = 1.

Effet de la concentration du Lix 64N et du Lix 622 dans le kéroséne sur l'extraction du
cuivre 2 partir de la solution sulfurique d'autoclavage, pH 2; @o/@a 1; temps de contact 15
min,

Cinétique d'extraction du cuivre par le Lix 64N 2 20 et le Lix 622 3 10% dans le kéroséne,
a partir de la solution sulfurique d'autoclavage; pH = 2; @o/@a = 1.

Isotherme d'extraction du cuivre par le Lix 64N 2 20% dans le kéroséne, 2 partir de la
solution sulfurique d'autoclavage; T° amb.; pH = 2; @o/@a = 1; temps de contact = 2 min.

Isotherme d'extraction du cuivre par le Lix 622 4 20% dans le kéroséne, A partir de Ia
solution sulfurique d'autoclavage; T° amb.; pH = 2; @o/Pa = 1; temps de contact = 2 min.

Effet de la concentration de HpSO4 sur la réextraction du cuivre; temps de contact 10
minutes, Po/Ba =1
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Cinétique de réextraction du cuivre par HpSO4 2M 4 partir des phases organiques Lix 64N
et Lix 622 2 20%; @o/Ba =1

Spectre MEB du précipité de neutralisation de la solution ferrifére obtenue par cémentation
des éléments sur poudre de fer.

Spectre MEB du précipité formé lors de la précipitation par NH4Cl.

Cémentation de l'argent sur poudre de cuivre, 3 partir des solutions de lixiviation des boues
RTM en milieu nitrofluorosilicique.

Cémentation du sélénium sur poudre de cuivre, 2 partir des solutions de lixiviation des
boues RTM en milieu nitrofluorosilicique.

Cémentation du tellure sur poudre de cuivre, & partir des solutions de lixiviation des boues
RTM en milieu nitrofluorosilicique.

Cémentation de Se sur poudre de cuivre, aprés précipitation de Ag, 2 partir des solutions de
lixiviation des boues RTM en milieu nitrofluorosilicique.

Cémentation de Te sur poudre de cuivre, aprés précipitation de Ag, & partir des solutions de
lixiviation des boues RTM en milieu nitrofluorosilicique.

Cémentation du cuivresur poudre de fer & partir des solutions de lixiviation
nitroflourosilicique.

Cémentation de As et Se sur poudre de fer, 3 partir des solutions de lixiviation
nitrofluorosilicique.

Cémentation de Te et Sb sur poudre de fer, & partir des solutions de lixiviation
nitrofluorosilicique.

Cinétique d'extraction du cuivre par le Lix 63-70 & 20% et le Cyanex 301 2 10%, a partir
des solutions nitrofluorosiliciques; pH = 1,5 3 2; T° amb.; Bo/@a =1.

Effet de la concentration de l'extractant sur la récupération du cuivre 2 partir des solutions
nitrofluorosiliciques; pH 1,5 & 2; T° amb.; @o/@a 1; Temps de contact 15 min.

Isotherme d'extraction du cuivre par le Lix 63-70 2 20% & partir des solutions
nitrofluorosiliciques; pH = 1,5 2 2;T° amb.; @o/@a =1; Temps de contact 15 min.

Isotherme d'extraction du cuivre par le Cyanex 301 2 10% & partir des solutions
nitrofluorosiliciques; pH = 1,5 2 2; T° amb.; @o/Pa =1; Temps de contact 15 min,

Effet de la concentration de HpSO4 sur la réextraction du cuivre de la phase organique Lix
63-70 chargée 2 3,2 g/l Cu; T° amb.; Bo/Pa = 1; Temps de contact 10 min.

Effet de la concentration de HNO3 sur la réextraction du cuivre de la phase Cyanex 301 &
10% chargée 2 9 g/l Cu; T° amb.; Po/Pa = 1; Temps de contact 10 min,

Cinétique de réextraction du cuivre de la phase Cyanex 301 & 10% chargée 2 9 g/l Cy;
HNO3 =2 M; T° amb.; @o/Ba = 1.

Schéma de principe pour la récupération des éléments contenus dans les solutions de
lixiviation sulfurique sous pression d'oxygene des boues anodiques RTM.

Schéma de principe pour la récupération des éléments contenus dans les solutions de
lixiviation nitrofluorosilicique des boues anodiques RTM.
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Résumé

Les boues anodiques d'électroaffinage de cuivre de la société Rio Tinto Minera, Espagne, sont
des produits qui titrent en moyenne 23,8% Cu; 11,8% Ba; 8,3% Ag; 8% Se; 3,7% Pb§ 3,2% Sb; 2,9% As;
0,9% Te et03% Au. Leur traitement hydrométallurgique en utilisant des milieux acides et/ou oxydants, a

montré que:

- en milieu acide sulfurique, acide hexafluorosilicique, ou en milieu acide sulfurique sous
pression d’oxygéne, le cuivre et 1'arsenic ainsi qu'une partie du tellure sont dissous. La lixiviation en
milieu sulfurique ~ 2 M, sous une pression d'oxygéne comprise entre 0,5 et 5 bar et & une température de
100 °C, a permis de dissoudre la quasi totalité du cuivre et environ 90% d'arsenic, 50% de tellure, 31% de
sélénium et 21% d'antimoine. Le résidu de lixiviation, qui représente 50% du solide initial se trouve

enrichi en Au, Ag, Se et Sb, et titre 0,3% Cu; 12,7% Ag; 0,5% Au; 0,9% As; 13,7% Se; 0,6% Te et 5,3%
Sh,

- en milieu hexafluorosilicique additionné d'acide nitrique, la lixiviation est moins sélective. On
dissout, a une température de 35 °C, tout le cuivre, plus de 95 % de sélénium et de tellure, 90 % d'arsenic
et 80 % d'argent. Le résidu de lixiviation, qui ne représente plus que le tiers du solide initial, contient trois
fois plus d'or et titre donc 0,4% Cu; 3,5% Ag; 1,8% As; 0,7% Se; 0,1% Te; 1% Au et 4% Sb.

A partir des solutions de lixiviation par autoclavage, il est possible de réciipérer le sélénium et
une partie du tellure par cémentation sur du cuivre; d'extraire ensuite le cuivre par évapocristallisation,
pour former un sulfate de cuivre relativement pur, ou par extraction par solvant avec un extractant de la
famille des Lix; d'épuiser le reste de Se et Te par cémentation sur du fer; et enfin d'éliminer 1'arsenic, &
partir de la solution issue de cette derniére étape et riche en fer, par neutralisation et précipitation sous

forme d'arséniate de fer. Lors de cette ultime étape on élimine également I'antimoine.

L'extraction des éléments contenus dans les solutions de lixiviation nitrofluorosilicique est réalisée
par: précipitation sélective de I'argent sous forme AgCl, cémentation partielle de Se et Te sur du cuivre,
récupération du cuivre par extraction par solvant (Cyanex 301), cémentation de Se et Te résiduels sur du

fer et élimination de Fe, As et Sb dans le résidu de neutralisation- précipitation.

Mots-clés:

Boues anodiques de cuivre; Lixiviation; Milieux acides; Acide sulfurique; Acide hexafluorosilicique;
Cuivre; Arsenic; Sélénium; Tellure; Argent; Antimoine; Extraction; Sélectivité,





