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A lixiviagdo acida sob pressé@o (LAP) empregada em minérios de niquel lateriticos tem recebido consideravel
atencdo nos Ultimos anos em virtude das elevadas recuperagdes de cobalto e niquel e da alta seletividade em
relagéo ao ferro. O presente trabalho mostra um estudo preliminar dessa rota em minérios oxidados e silicatados
de niquel, provenientes de Niquelandia-GO, onde foram analisados os efeitos da temperatura, do consumo de
acido sulfurico, da relagao sélido/liquido e do tempo reacional. Os resultados obtidos apresentam eficiéncias de

extracdo superiores a 90% para niquel e cobalto na maioria dos ensaios realizados.

1. Introdugéo

Os principais processos industriais empregados na obtengdo de niquel sdo: a lixiviagdo amoniacal, a rota

pirometaldrgica, a fuséo de ferro-niquel e a lixiviagao acida sob pressdo (LAP).

A primeira patente do processo utilizando a lixiviagdo amoniacal se deu em 1924, nos Estados Unidos (Andrade
& Botelho, 1974). Nesse processo, 0 minério é submetido inicialmente a uma ustulagao redutora, seguida de um
resfriamento sob atmosfera ndo oxidante. O material resultante sofre uma lixiviagdo amoniacal utilizando uma
solucéo de carbonato de amonio e posterior precipitacdo de niquel e cobalto. Os carbonatos sao solubilizados
para que empregando a técnica de extragao por solvente se obtenha distintas solu¢bes de sulfatos de cobalto e
niquel que serdo empregadas em processo eletrolitico para obtengao dos respectivos metais. Segundo BNDES

(2000), entre as caracteristicas do processo Lixiviagdo Amoniacal, encontram-se:
e Intensa demanda de energia;

e 75-80% de recuperagéo de niquel e 40-50% de recuperagéo de cobalto; e

o Baixo custo dos reagentes.

No processo de lixiviagdo acida sob pressdo (LAP) o minério inicialmente é submetido a uma etapa de
cominuigao onde é gerada uma polpa que alimenta as autoclaves de titanio da se¢éo de lixiviagdo que operam
em elevados valores de temperatura e presséo. Em seguida a suspenséo gerada € neutralizada e passa por
estagios de decantagdo onde se obtém o licor clarificado. O residuo gerado, rico em ferro, é devidamente

estocado em bacias de decantagdo. Em seqiiéncia, é feita a remogao do cobre do licor clarificado para que
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possa ser encaminhado a uma etapa de extra¢do por solvente de cobalto, onde o niquel estd contido no
rafinado. A partir das solugdes purificadas de sulfatos de niquel e cobalto sdo produzidos os respectivos metais
por processo eletrolitico (BNDES, 2000).

Georgiou & Papangelakis (1998) afirmaram que a lixiviagdo acida sulfirica sob pressdo (LAP) é o processo
preferencial de recuperagdo de niquel e cobalto para os minérios lateriticos. E prosseguiram, apontando as

vantagens do processo LAP, que incluem:

o Para o minério lateritico, nenhuma etapa de secagem e redugéo € necessaria;

¢ Alta seletividade é obtida devido a re-precipitacéo dos ions de ferro na forma de hematita;

¢ Nao ha producgdo de dioxido de enxofre; e

e Recuperagdes de mais de 95% de niquel e mais de 90% de cobalto podem ser encontradas.

Entretanto, a despeito de suas vantagens, o processo LAP esbarra-se em algumas dificuldades. Uma delas é em
relagdo aos equipamentos — autoclave revestida de titdnio, tanques de expansdo, bombas, etc. Outra
preocupagao & o préprio meio reacional — altamente corrosivo e abrasivo. E importante também salientar que a

manutencdo de processos que operam em elevadas pressdes ¢ dispendiosa e apresenta um alto fator de risco.

2. Objetivo

O presente trabalho visa verificar a influéncia da temperatura, tempo de lixiviagdo, teor de sélido na polpa e
consumo especifico de acido sulfirico na extragdo de niquel e cobalto, empregando o processo de lixiviagdo

acida sob presséo.

3. Materiais e Métodos

No presente trabalho, utilizou-se os minérios oxidados e silicatados de niquel, provenientes de Niquelandia-GO,
cedidos pela Companhia Niquel Tocantins (CNT) do grupo Votorantim. Foi realizado também um preparo
‘blend”, com 70% do minério oxidado de niquel e 30% do silicatado — porcentagem em massa. A Tabela 2

mostra a composigao quimica dos minérios oxidado e silicatado de niquel e da mistura realizada:

Tabela 2. Composi¢ao quimica (% massa) dos minérios oxidados e silicatados de niquel.

Amostra Ni (%) Fe (%) Co (%) Cu(%) | MgO(%) | Mn(%) | Si0:(%)

Silicatado 274 16,22 013 0,45 11.89 0,42 4052

Oxidado 0,60 50 54 0,12 0.15 142 0,99 3,53

Preparo 124 40.25 0,12 0,24 4,56 0,82 14,63
blend

Como pode ser visto na Tabela 3, foram utilizadas diferentes condigbes para os minérios oxidados e silicatados

e o preparo "blend". As variaveis em estudo foram: porcentagem de solidos, concentragdo de acido sulfdrico,
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temperatura e tempo de reagdo. Foram empregadas as eficiéncias de recuperagdo de Ni, Co e Fe como
variaveis respostas. O planejamento dos experimentos adotado foi do tipo Plackett-Burman e as analises

estatisticas realizadas com o “software” Statistic verséo 5.1.

Tabela 3. Planejamento dos testes do minério oxidado e silicatado de niquel.

Minério Oxidado Minério Silicatado Preparo “blend”

% HSOs | Temp. | Tempo | % HSOs | Temp. | Tempo | % H2SOs | Temp. | Tempo
Solidos | (Kg/t) | (°C) | (min) | Solidos| (Kg/t) | (°C) | (min) |Soélidos | (Kg/t) | (°C) | (min)

35 328 250 90 35 350 250 120 35 335 250 90

40 328 250 120 40 350 250 150 40 335 250 120

35 350 250 120 35 450 250 150 35 380 250 120

40 350 250 90 40 450 250 120 40 380 250 90

35 328 280 120 35 350 280 150 35 335 280 120

40 328 280 90 40 350 280 120 40 335 280 90

35 350 280 90 35 450 280 120 35 380 280 90

N[OOI —~» ©

40 350 280 120 40 450 280 150 40 380 280 120

Inicialmente, as amostras dos minérios foram devidamente homogeneizadas e quarteadas em quarteador tipo
Jones. Os ensaios foram realizados em uma autoclave de titAnio com capacidade de 450ml de marca Parr
acoplada a um controlador de temperatura modelo 4842 e conduzidos em regime de batelada. Adicionou-se um
volume total de 200ml de &gua destilada e &cido sulfirico para a preparacéo das suspensdes em todos os testes

a qual foi agitada a uma rotagéo de 800rpm.

Ao final dos ensaios, filtraram-se as suspensdes obtidas em filtro quantitativo, com auxilio de bomba de vacuo. O
residuo foi lavado com &gua destilada — obtendo-se um volume de aproximadamente 1500ml de agua de

lavagem — e em seguida seco em estufa.

Findados todos os ensaios, os licores, as aguas de lavagem e os residuos obtidos foram encaminhados a

Votorantim Metais, para a determinacdo das composi¢des quimicas.

4. Resultados

A massa de minério empregada em cada teste e dos residuos obtidos, assim como a composi¢do dos residuos
de lixiviacéo e as eficiéncias de extracdo de Ni, Co e Fe, sdo apresentadas na Tabela 4, na Tabela 5 e na Tabela

6, para os ensaios realizados com os minérios oxidados e silicatados e o preparo “blend”, respectivamente.

Para a anélise estatistica dos resultados obtidos, foi empregada uma significAncia de 95%. Em relagdo ao
minério oxidado, pode-se afirmar que nenhuma variavel foi significativa dentro dos niveis escolhidos, para as
extracdes de niquel, cobalto e ferro. Contudo, focando a extragdo de niquel e a ndo solubilizagdo do ferro
contido no minério, verifica-se que um aumento no consumo especifico de acido sulfirico é favoravel ao

processo, como pode ser visto nos diagramas de paretos da Figura 1, Figura 2 e Figura 3.
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Tabela 4. Composi¢ao dos residuos de lixiviagao e eficiéncias de extragao para o minério oxidado.

Massa de | Massa de Composicao do residuo Eficiéncia de extragao

Teste | minério residuo Ni Co Fe H.0 Ni Co Fe
©) €) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

1 107,69 90,88 0,06 0,01 57,10 0,38 89,87 93,51 3,63
2 133,33 106,90 0,04 0,01 56,00 0,59 93,59 93,83 10,20
3 107,69 94,01 0,03 0,02 55,10 0,35 94,76 86,57 3,80
4 133,33 118,68 0,03 0,02 53,40 0,46 94,66 86,31 4,93
5 107,69 87,99 0,03 0,01 56,00 0,31 95,10 93,71 8,49
6 133,33 110,17 0,03 0,02 54,00 0,28 95,04 87,29 10,76
7 107,69 89,97 0,03 0,02 56,30 0,43 94,99 87,15 5,93
8 133,33 109,57 0,03 0,02 56,30 0,34 95,07 87,36 7147

Tabela 5. Composi¢ao dos residuos de lixiviagao e eficiéncias de extragdo para o minério silicatado.

Massa de | Massa de Composicao do residuo Eficiéncia de extracéo
Teste | minério residuo Ni Co Fe H.0 Ni Co Fe
© © (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 107,69 94,02 0,68 0,05 22,01 1,71 78,31 65,90 0
2 133,33 112,29 0,61 0,04 19,93 0,92 81,23 73,68 0
3 107,69 85,57 0,27 0,03 20,31 1,14 92,16 81,38 0,50
4 133,33 104,63 0,27 0,02 19,61 0,63 92,26 87,74 5,12
5 107,69 85,95 0,6 0,04 19,93 0,75 82,50 75,06 1,93
6 133,33 105,79 0,51 0,06 18,24 0,49 85,22 62,81 10,77
7 107,69 83,62 0,23 0,02 18,92 0,56 93,47 87,87 9,43
8 133,33 106,22 0,22 0,02 19,26 0,45 93,60 87,55 5,40

Tabela 6. Composigao dos residuos de lixiviagao e eficiéncias de extracdo para o preparo “blend”.

Massa de | Massa de Composicao do residuo Eficiéncia de extracdo

Teste | minério residuo Ni Co Fe H.0 Ni Co Fe
@ © (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

1 117,3 100,65 0,11 0,02 45,10 1,61 92,40 82,70 3,84
2 148,45 123,84 0,11 0,02 4440 1,54 92,61 86,56 7,97
3 118,79 101,43 0,11 0,02 46,80 1,52 92,44 85,18 0,71
4 150,78 115,18 0,12 0,03 46,60 1,73 92,62 82,95 11,55
5 117,3 100,38 0,20 0,02 44,90 1,51 86,22 82,74 4,53
6 148,45 132 0,11 0,03 39,80 1,41 92,12 78,69 12,06
7 118,79 99,03 0,12 0,03 4510 1,43 91,94 81,40 6,58
8 150,78 112,42 0,12 0,03 45,60 0,86 92,80 83,36 15,52

Em virtude do teor de Mg contido no minério silicatado ser mais elevado que no minério oxidado, 0 consumo

especifico de acido passa a ser uma variavel significativa, como pode ser vista na Figura 4 e na Figura 5. A
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redugdo da temperatura e a elevagéo no tempo reacional so favoraveis para a lixiviagdo seletiva de cobalto e

niquel, em funcdo de propiciar uma menor solubilizagdo dos ions de ferro, como indica os dados apresentados

na Figura 6.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Ni
2**(4-1) planejamento; MS Residual=2.624333
variavel dependente: extragdo de Ni

p=.05

Temperatura (°C) /////////////// 1,60
H,S0, (Kglt) ///////// RS

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 1. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis

para a extracdo de Ni — minério oxidado.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Fe
2**(4-1) planejamento; MS Residual=2.240146
variavel dependente: extragdo de Fe

p=.05
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Figura 3. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis
para a extracdo de Fe — minério oxidado.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Co
2**(4-1) planejamento; MS Residual=37.00185
variavel dependente: extragdo de Co

p=.05

H,S0, (Kg/t) 3,90
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Figura 5. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis

para a extragdo de Co — minério silicatado.
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Efeitos Padronizados do gréafico de Pareto; variavel Co
2**(4-1) planejamento; MS Residual=5.809846
variavel dependente: extragdo de Co

p=.05
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Tempo (min)l  ]106
% Solido 7//////////// 0.90
Temperatura °C)| |09

00 05 10 15 20 25 30 35
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 2. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis

para a extragdo de Co — minério oxidado.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Ni
2**(4-1) planejamento; MS Residual=2.494912
variavel dependente: extragao de Ni

p=.05
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Figura 4. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis
para a extragao de Ni — minério silicatado.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Fe
2**(4-1) planejamento; MS Residual=3.344946
variavel dependente: extragéo de Fe

p=.05

Temperatura (°C) 4,24
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Figura 6. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis

para a extracdo de Fe — minério silicatado.



Efeitos padronizados do gréfico de Pareto; variavel Ni Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Co

2"*(4-1) planejamento; MS Residual=4.441846 2**(4-1) planejamento; MS Residual=1.405683

varidvel dependente: extragéo de Ni variavel dependente: extragao de Co

p=05 p=.05
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Figura 7. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis  Figura 8. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis

para a extragao de Ni - preparo “blend”. para a extragao de Co — preparo “blend”.

Efeitos padronizados do grafico de Pareto; variavel Fe
2**(4-1) planejamento; MS Residual=3.907833
variavel dependente: extragéo de Fe

p=.05
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Figura 9. Diagrama de Pareto com os efeitos das variaveis para a extragao de Fe — preparo “blend”.

Observa-se, na Figura 7, que, para a extragdo de Niquel nos testes com o preparo “blend’, nenhuma variavel
estudada se mostra significativa dentro dos niveis escolhidos no presente estudo. O aumento do tempo reacional
e a reducéo da temperatura se mostram favoraveis na lixiviagdo de cobalto, como pode ser visto na Figura 8. Os
resultados apresentados na Figura 9 indicam que o emprego de polpas de minérios mais diluidas inibe a

extracéo de ferro, provavelmente por facilitar a sua posterior precipitagdo no meio reacional.

Na Tabela 7, séo apresentadas as composi¢des dos licores obtidos nos ensaios de lixiviagdo. Levando em
consideragao os dados apresentados, o licor do minério silicatado é o mais favoravel para as etapas posteriores

de purificagéo, por apresentar maior concentragéo de niquel e menores concentragdes de ferro e acido.
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Tabela 7. Composicao dos licores de lixiviagdo dos minérios oxidados, silicatados e preparo “blend”.

Minério Oxidado Minério Silicatado Preparo “blend”

Testes| Ni Co Fe H* Ni Co Fe H* Ni Co Fe H*
(mgfl) | (mg/l) | (mg/t) | (g/) | (mgfl) | (mg/l) | (mg/l) | (g/) | (mg/l) | (mgh) | (mgll) | (gfl)
2961 | 328 | 1872 | 36,30 | 8137 | 454 | 1167 | 18,50 | 4626 | 416 | 2459 | 42,70
3135 | 380 | 2176 | 30,20 | 8529 | 442 | 800 | 13,40 | 4840 | 421 | 2403 | 49,01
4737 | 339 | 2076 | 3580 | 8954 | 518 | 2333 | 32,90 | 5107 | 471 | 3011 | 58,60
6900 | 408 | 2353 | 37,20 | 8366 | 427 | 2700 | 24,50 | 5187 | 481 | 4530 | 53,20
2960 | 290 | 1637 | 30,70 | 8562 | 335 | 153 | 2,30 | 4385 | 371 829 | 38,20
1684 | 312 | 1736 | 19,80 | 8333 | 341 250 | 2,30 | 2567 | 242 | 2238 | 21,20
3886 | 350 | 1912 | 2590 | 8137 | 418 | 1768 | 0,30 | 4198 | 371 | 2873 | 45,80
4145 | 416 | 2426 | 30,00 | 7386 | 366 | 1800 | 13,70 | 4492 | 426 | 4530 | 46,03

OINOO|OT B (WIN|—

5. Conclusoes

O processo de lixiviagdo &cida sob pressdo mostrou-se promissor para 0 processamento dos minérios
provenientes de Niquelandia (GO), em fungdo dos resultados obtidos para a extracéo de cobalto e niquel, sendo

superior a 90% na maioria dos ensaios.

Pode-se concluir que as variaveis em estudo apresentaram comportamentos distintos para cada tipo de minério.
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