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Resumo

A utilizacao de residuos industriais € dificultada, na maioria das vezes, pela presencga de
determinados elementos, como por exemplo, o ferro, justificando assim a sua remogao.
Dentro deste contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar a sulfatacdo de um residuo
proveniente da flotagdo de um minério de ferro e subsequente lixiviagdo deste residuo
sulfatado. A composigdo mineraldégica da amostra inicial foi obtida por DRX e MEV
sendo possivel identificar quartzo (SiO2), hematita (Fe2O3) e muscovita
(KAI2Si3AlIO010(OH,F)2). De acordo com a analise quimica, os teores dos elementos
principais foram: Fe (12,65%), S (4,02%), e Al (0,62%). Na sulfatacao, realizada a 250°C
durante 4 horas, foi estudada a influéncia da relagdo acido sulfurico/amostra (0,1:1;
0,2:1; 0,7:1; 0,8:1; 0,9:1 e 1:1) na extragado do ferro. A lixiviagdo foi conduzida com 5%
de sodlidos do material sulfatado, sendo avaliada a interferéncia da temperatura de
lixiviagdo (25°C e 90°C) e do tempo de duragdo dos ensaios (15min, 30min, 60min,
120min, 180min e 240min). Pelos resultados obtidos observou-se que o tempo de
lixiviagdo foi um parametro insignificante. A maxima extracao de ferro foi encontrada
sulfatando o residuo na relagdo acido/amostra 1:1 e posteriormente realizando a
lixiviagdo deste residuo sulfatado a 90°C por 30 minutos, alcangando 85,64% de
extracéo do Fe.
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SULFATION AND LEACHING OF A RESIDUE FROM IRON ORE FLOTATION
Abstract
Most of the time, the presence of some elements, such as iron, can hamper the reuse of
industrial waste, therefore the need to remove them. Within this context, this study aimed
the sulfation of a residue which came from the flotation of iron ore and the subsequent
leaching of this sulfated residue. The mineralogical composition of the initial sample was
obtained by XRD and SEM, quartz (SiO2), hematite (Fe2O3) and muscovite
(KAI2Si3AlO+10(OH,F)H2) were identified. According to the chemical analysis, the content
of the main elements were: Fe (12.65%), S (4.02%) and Al (0.62%). The sulfation was
carried out at 250°C for 4 hours, which revealed the influence of sulfuric acid/sample
ratio (0.1: 1; 0,2:1; 0,7:1; 0,8:1; 0,9:1 and 1:1) on iron extraction. The leaching was
conducted using 5% of the solids from the sulfated material and the leaching's
temperature interference was evaluated (25°C and 90°C) along with the duration of the
tests (15 min, 30 min, 60 min, 120min, 180min and 240 min). The leaching time was an
insignificant parameter after the results were obtained. The maximum extraction of iron
was found by sulfating the residue in an acid/sample relation of 1:1 and performing a
subsequent leaching of this sulfated residue at 90°C during 30 minutes, which led to a
85.64% of Fe extraction.
Keywords: Sulfation; Leaching; Residue; Iron ore.
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1. INTRODUCAO

O volume de residuos solidos gerados durante o processamento mineral € uma das
principais preocupacdes relacionadas a poluicdo nas industrias do setor da
mineragcdo, assim sendo estudos relacionados a reutilizacdo destes residuos se
tornam cada vez mais comuns [1]. Estes materiais podem ser empregados na
industria ceramica, na fabricagcao de refratarios e de cimento; na industria quimica,
fabricacdo de acidos e de fertilizantes. Mas, a presenca de determinados elementos
(inclusive o ferro) prejudica as suas propriedades [2].

Dentro deste contexto, o presente trabalho tem como objetivo analisar os
parametros relacionados a extragao do ferro presente no residuo estudado, através
da sulfatagao (etapa pirometalurgica) que tem a fungéo de preparar o material para
ser solubilizado, seguida da lixiviagao (etapa hidrometalurgica), onde de fato ocorre
a solubilizagdo do metal de interesse. Varias condi¢des incluindo temperatura de
lixiviagdo e relagdo acido-amostra utilizada na sulfatagdo foram investigadas e
detalhadas neste trabalho.

A sulfatagdo tem a funcéo de transformar o éxido de ferro (Fe203) em um composto
muito mais soluvel em agua, o sulfato de ferro (geralmente apresentam valores
maiores para o produto de solubilidade — kps). Teoricamente, durante esta etapa o
Fe203 presente no residuo reage com o acido sulfurico (H2SO4) concentrado de
acordo com a reagao 1.

Fe203(s) + 3H2SO4()> Fe2(S04)s + 3H20(g) (1)

Harbuck e Palmer [3] realizaram um estudo que visava a recuperagdo de metais
associados ao residuo do processo de Dbeneficiamento da tantalita
((Fe,Mn)(Ta,Nb)20s) e de rejeitos de outros processos. Houve variagcdo dos
seguintes parametros: relagdo acido-amostra (de 0,6:1 até 2:1), temperatura de
sulfatagdo (de 25°C a 300°C) e tempo de sulfatagcdo (0 a 7 h). Os resultados
indicaram que nas seguintes condigdes experimentais: relagdo acido-amostra de
1:1, temperatura de 150°C e 30 min de sulfatagdo, houve extracdo de 94% de
escandio. Neste mesmo trabalho, também ocorreu a avaliagdo dos parametros
relacionados a lixiviagdo, utilizando amostras sulfatadas na propor¢cado 0,9:1, a
250°C por 7h. Estes experimentos mostraram que realizando a lixiviagdo a 90°C,
com proporgéo de sélidos de 5% durante 30 minutos obtém-se 98% de extracéo do
escandio.

Almeida [4], também estudou a lixiviagdo de minérios sulfatados. Com o objetivo de
extrair o titanio da ilmemita (FeTiO2), ele observou que alteragbes nos valores da
concentragdo do H2SOs  poderiam influenciar diretamente na eficiéncia da
sulfatacdo, e que a temperatura de lixiviagdo era uma variavel que deveria ser
rigorosamente controlada, pois em temperaturas muito baixas a dissolugao ocorreria
lentamente. Mas por outro lado, em temperaturas muito elevadas perde-se a
eficiéncia de reducdo devido a perda de hidrogénio com os gases exauridos do
sistema, além de tornar o licor bastante instavel.
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2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Caracterizagao da Amostra Inicial e dos Residuos da Lixiviagdao

Na realizagdo dos experimentos foi utilizado um residuo proveniente do processo de
flotagcdo do minério de ferro (itabiritico). O método para quantificar os elementos
quimicos presentes na amostra inicial foi a digestdo &acida, utilizando-se acido
cloridrico, nitrico e fluoridrico, sob aquecimento. Os teores dos elementos presentes
foram determinados por espectrometria de emissao atémica com fonte de plasma
indutivamente acoplado (ICP-OES), marca Varian modelo 725-ES.

A caracterizagado do sélido inicial e dos residuos de lixiviagao sera realizada por (i)
microscopia eletrénica de varredura acoplado ao sistema de espectroscopia por
energia dispersa (MEV-EDS) (Tescan, modelo vega3); (ii) difragcdo de Raios — X
(DRX) (PanAnalytical, modelo Empirean).

2.2 Experimentos de Sulfatacao

No processo de sulfatagdo foi realizada uma mistura entre o residuo estudado e
acido sulfurico (H2SO4). A mistura resultante foi levada para o forno mufla AN1222-
W61 da marca Analogica (onde ocorre a cura acida) em cadinhos de porcelana.
Ressaltando-se que todos os experimentos foram conduzidos com uma massa
constante da amostra (20 gramas), variando-se apenas a quantidade de &acido
sulfurico.

Para avaliar o efeito da relagao acido sulfurico-amostra na extracao de ferro, foram
utilizadas as seguintes proporgées: 0,1:1, 0,2:1, 0,7:1, 0,8:1, 0,9:1 e 1:1. Apds ser
submetida ao forno mufla, a amostra foi direcionada para a etapa de lixiviagao, para
entdo ser solubilizada em agua destilada.

2.3 Experimentos de Lixiviagao

Para realizar a dissolugao do material, foi empregado um reator encamisado feito de
vidro de borosilicatos de 600 ml, da marca Schott Duran. Os experimentos de
lixiviagdo foram conduzidos utilizando-se um volume de 400 ml de agua destilada
com uma densidade de polpa de 5% (p/v). Primeiramente, para avaliagao do efeito
da temperatura e do tempo de lixiviagdo na extracdo do ferro, o material sera
lixiviado por 4 horas (recolhendo aliquotas nos tempos de 15min, 30min, 60min,
120min, 180min e 240min) e nas temperaturas de 25 °C e 90 °C (a temperatura no
reator sera mantida por meio da recirculagdo de agua proveniente de um banho
termostatico, da marca Julabo). Apds encerrada a etapa de lixiviagao, a solugao foi
direcionada para a filtragdo a vacuo. E por fim, as analises de concentracédo de Fe
no licor foram determinadas por espectrometria de emisséo atdbmica com fonte de
plasma indutivamente acoplado (ICP-OES).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao da amostra inicial
A composi¢cao mineraldgica obtida por DRX foi caracterizada pela presenga de

quartzo (SiO2), hematita (Fe203) e muscovita (KAI2SisAlO10(OH,F)2) (Figura 1).As
analises de MEV-EDS corroboram com os resultados obtidos por DRX (Figura 2). De

* Contribuicéo técnica ao 71° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 16° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, parte integrante da

ABM Week, realizada de 26 a 30 de setembro de 2016, Rio de Janeiro, RJ, Brasil. 1550




16° ENEMET

ISSN 1516-392X

acordo com a analise quimica, os teores dos elementos principais foram: Fe
(12,65% = 0,83%), S (4,02%= 0,66%), Ca (2,18%=0,39%), Mg (0,84%+0,24%) e Al
(0,62% * 0,13%). A partir do teor encontrado na analise quimica foi possivel
determinar que a amostra contém cerca de 18 % de hematita(Fe203), sendo o
restante dos minerais compostos em sua maioria por quartzo e uma pequena
quantidade por silicatos.

QM

10 20 30 40 50 60 70
20(graus)

Figura 1. Difratograma de Raios- X (DRX) da amostra inicial utilizadas nos ensaios. Q, quartzo; H,
hematita; M, muscovita.
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Figura 2. Analise de EDS da regido indicada, evidenciando Quartzo (a) e hematita (b) na amostra do
residuo proveniente da flotagao do minério de ferro antes de ser sulfatada e lixiviada.
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3.2 Sulfatacao

o Efeito da relagao acido sulfurico/amostra
A partir da figura 3, observa-se que a remoc¢ao do ferro presente no residuo é
diretamente afetada pela relacdo acido/amostra. Nas relagcbes 0,1:1 e 0,2:1 a
extracao de ferro € da ordem de 20%, chegando a quase 90% na relacéo 1:1.
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Figura 3. Efeito da relagdo acido/amostra na extragdo do ferro (amostras sulfatadas a 250°C durante 4
horas, e posteriormente lixiviadas a 90°C).

3.3 Lixiviagao
e Efeito do tempo de lixiviagao

Pelos resultados obtidos, percebe-se que a dissolucdo do Fe ocorre rapidamente,
sendo assim, o tempo de lixiviagdo € um parametro insignificante. De acordo com a
figura 3, observa-se que logo nos primeiros minutos de experimento, a extragéo
maxima do ferro é atingida (nas duas temperaturas estudadas; 25°C e 90°C).
Conclui-se também, que como previsto por Almeida [4], realizando a lixiviagdo em
temperaturas mais altas, o licor se torna consideravelmente mais instavel (o que
justifica a ligeira diminui¢do da concentragao de ferro no licor da lixiviagado conduzida
a 90°C, causada possivelmente pela precipitagao deste metal).
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Figura 3. Efeito do tempo de lixiviagdo na extragao do ferro a (a) 25°C e (b) 90°C (amostras sulfatadas, a
250°C durante 4 horas na relagao acido/amostra 1:1).

o Efeito da temperatura de lixiviagao

Na tabela 1, observa-se que a temperatura influencia significativamente na extragao
do ferro. Houve maiores taxas de extracao do ferro, lixiviando o material sulfatado a
90 °C.
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Tabela 1. Efeito da temperatura de lixiviagdo na extragao do ferro. (amostras sulfatadas, a 250°C durante
4 horas e posteriormente lixiviadas com 5§ % de sélidos).

Relacao acido/ amostra TeT_p(_er_atuEa de Extragao maxima de Fe
ixiviagao
0.7-1 25°C 22,47%
T 90°C 76,36%
081 25°C 24,52%
i 90°C 79,35%
25°C 25,13%
0.9:1 90°C 81,06%
11 25°C 26,87%
' 90°C 85,64%
4 CONCLUSAO

e Dentre os parametros estudados, a relacdo acido/amostra utilizada na etapa
de sulfatacdo e a temperatura de lixiviagao, foram os mais relevantes. Ja o
tempo de lixiviagao pouco interferiu nos resultados finais.

e A maxima extracdo de ferro foi encontrada sulfatando o residuo na relagao
acido/amostra 1:1 e posteriormente realizando a lixiviagcado deste residuo
sulfatado a 90°C por 30 minutos, alcangando 85,64% de extragao do Fe.

e Para a aplicagdo na industria, na maioria das vezes, este residuo deve
possuir no maximo 2% de ferro. Portanto, com a remocgéo de 85,64% deste
metal, o residuo estudado se adequa quimicamente para ser reutilizado como
areia industrial.
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