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NOTA

Este trabalho constitui-se na documentagao
da segunda etapa de estudos em escala semipiloto, desenvol
vida pelo Centro de Tecnologia Mineral para a Caraiba Me

tais Ind. e Com. SA.

Desta forma, encontram-se nesta publicagao
dados complementares aos reunidos no fasciculo n? 6 da Sé
rie Tecnologia Mineral, constituindo-se assim um ciclo in
tegrado com o cobjetivo de delinear o perfil de uma insta
lagao piloto para o tratamento de licores cupriferos oriun
dos da lixiviagdo por percolagao do minerioc oxidado da Mi

na Caraliba.
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Resumo

Com o objetivo de definir o perfil de uma instalagao de extra
¢ao por solventes para o tratamento de licores cupriferos ori
undos da lixiviagao por percolacdao do minério oxidado da Mina
Caraiba, foram realizados testes continuos em escala semipilo
to. Empregou-se o reagente ACORGA P5100 diluido a 19% (v/v)
em Shellsol M para o tratamento de um licor com 5,50g.1-1 de
cobre, 1,45g.171 de ferro e pH = 2,0. Inicialmente, em esca
la de bancada, foram levantadas caracteristicas basicas do
sistema em estudo, como: capacidade de carga, cinetica de ex
tragao, e seletividade, além de obtidas isotermas de extracao
e reextragao e realizados testes de decantagao. Em escala se
mipiloto, operou-se um circuito com 2 estagios de extragao e
2 de reextracgao, atingindo-se recuperagoes de cobre da ordem
de 85% e alcan§ando—se um eletrdlito carregado com 49g.l“l de
cobre, 125g.171 de acido sulflirico e niveis de contaminacao
maximos de 100ppm em ferro.

Abstract

With a view to defining the profile of a solvent extraction
plant for treating copper liquors resulting from percolation
leaching of the Caraiba Mine oxidized ore, semipilot scale
continuous tests have been carried out. It was used ACORGA
P5100 reagent diluted to 19% (v/v) in Shellsol M for treating
a liquor with 5.50g.171 copper, 1.45g.1-1 iron and pH = 2,0.
Initially, in bench scale, the basic characteristics of the
system were studied, as: load capacity, extraction kinetics,
and selectivity, besides the extraction and re-extraction
isotherms also determined and the decantation tests performed.
In semipilot scale, it was operated a 2-stage extraction and
two-stage re-extraction circuit, reaching copper recoveries of
about 95% and an electrolyte charged with 49g.1-1 copper,
125g.11 sulfuric acid and maximum contamination levels of
100ppm iron.



I. INTRODUCAO

Recentes desenvolvimentos tecnoldgicos
na area de extracao por solventes, associados a pressoes de
demanda gque tornaram viavel a exploragao de jazidas de teo
res tidos anteriormente como naco economicos, tém levado esta

técnica hidrometallrgica a aplicagoes cada vez maiores.

No caso particular da tecnologia aplica
da a minérios de cobre, pode identificar-se como relativamen
te recente a integracao da operacao de extragao por solven
tes a processos de lixiviac¢ao e eletrorrecuperagao, sendo
possivel afirmar que todas as instalagoes industriais que a

adotaram nao existiam ha cerca de vinte anos passados(l).

Por outro lado, em fungac da gquantidade
de usinas desse tipo hoje em operacgao, pode verificar-se sua

crescente viabilidade.

A operacao de extragao por solventes, en
carada como etapa de purificagao e concentragao de licores a
quosos contendo, dentre outros, ions de um ou mais metais de
interesse, & levada a cabo em uma etapa de extracao seguida

de reextragao.

No caso particular da recuperacao de co
bre por extratantes catidnicos, trata-se basicamente de con
duzir a reacdao descrita esquematicamente pela equagao (1) a

seguir, nos sentidos a ou b, respectivamente, extragao & 28

extragao.

(2RH) . + (cu'" + s077) -T_a—‘ (R, Cu) + (28" + 80, ), (1)
0 4 R S 2 “%o Y4 2

A = fase aquosa

0 = fase organica



Como produto da etapa de reextragao,
obtém-se uma fase aquosa rica e purificada, contendo, em es
séncia, sulfato de cobre em concentracao e niveis de acidez
adequados a eletrodeposigao, e uma fase organica regenerada
e pronta a ser admitida na etapa de extragao, identificando-

se sob este aspecto um circuito fechado com relagdao ao sol

vente.

Neste trabalho, sao abordados aspectos
particulares da operagac de uma unidade semipiloto de extra
gac por solventes, e apresentados resultados parciais, obti
dos na busca de definir o perfil de uma usina piloto de Iaxi
viagao - extragao por solventes - eletrorrecuperacgao implan
tada pelo Centro de Tecnologia Mineral para a Caraiba Metais

S.A., em Jaguarari, BA.



2. MATERIAIS E METODOS

2.1. - Reagentes

Para o desenvolvimento dos testes preli
minares, bem como para a operagao dos circuitos continuos em
escala semipiloto, foi utilizado licor (lixivia-LX) proveni
ente da lixiviacgao, por percolagao, do minério oxidado de co
bre da Mina Caraiba, que pode ser caracterizado pelos resul
tados de analise gquimica dos principais elementos nele pre

sentes e pH, conforme apresentados na tabela 1.

Cu Fe Al Mg pH
5,50 1,45 . 0,49 2,00
Tabela I. - Composicac quimica e pH do licor de lixiviagao
utilizado. Concentracoes em g3,
A fase organica utilizada compunha-se

do solvente SL, contendo 19% (v/v) do extratante Acorga P5100
(5 nonil-salicilaldoxima) de fabricagao da Acorga Ltd., no

diluente Shellsol M, fabricado pela Shell Quimica S.A.

Na tabela 11, encontram-se as caracte
risticas fisico-guimicas dos reagentes empregados, segundo

seus fabricantes.
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2.2. — Testes Preliminares

Com o objetivo de definir algumas carac
teristicas do sistema lixivia LX e solventes SL em estudo,
foram realizados testes em regime de batelada, tidos neste
trabalho como uma forma preliminar de previsao de comporta
mento deste sistema quando aplicado a circuitos continuos

de extracao por solventes.

2.2.1. - Capacidade de carga

Este teste foi conduzido com os reagen
tes LX e SL, sendo o nivel de saturacac da fase organica ob
tido através de sucessivos contatos da mesma com aliquotas

frescas da fase agquosa.

Todos os contatos foram feitos por agi

tacdo mecanica a 1 000rpm e razaoc O/A constante.

2.2.2. - Cinética de extracao e seletividade Cu/Fe

A fim de levantar dados referentes a ci
nética de extracdo de cobre e ferro e seletividade do sol
vente, foram realizados testes de contato por agitagao meca

nica a 1 000rpm para o sistema LX-SL.

As variacoes das concentragoes de cobre
e ferro foram acompanhadas por amostragens a intervalos de

tempo regulares, por um periodo total de 300 segundos.



2.2.3. - Testes de decantagao

Os testes foram conduzidos em reator ci
lindrico de 500ml de capacidade, 5,2cm de diametro interno

e razao de fases organica/aquosa igual a 1.

ImpOs-se o contato entre as fases por
15 minutos, mantendo-se a agitagao mecanica em 1 000rpm. A
pos este periodo, a agitagdc era interrompida e cronometra
do o tempo de separacgao das fases para um intervalo de 8cm
de percurso, até a identificagao de uma interface bem defi
nida em estado de repouso. Para o tragado das curvas refle
tindo a evolugao do tempo de decantacao, foram utilizadas as

meédias dos volumes de tempo auferidos em 5 contatos.

A fase continua de interesse foi instru
mentada com aparelhagem eletrdnica indicadora do regime de

dispersadac (I.R.D.), desenvolvida e construida no ceTEM (2) |

2.2.4. - Isotermas de equilibrio - Diagramas de

operacao

Para uma analise preliminar da evolugao
das concentragoes & determinacao do numero tedrico de esta

gios para operagao do circuito continuo estudado, foi levan

tada a isoterma de equilibrio para o sistema SL-LX, wverifi
cando~se a distribuicao ideal do Gig’ T entre as fases aguo
sa e organica para a etapa de extracao. Adotou-se o meto
do de contato com razoes de volume variaveis a partir do

solvente SL fresco(3).



De maneira analoga, procedeu-se para a
etapa de reextragao. Utilizou-se uma fase orgdnica conten
do 9,Og.l_1 de cobre (II1) e uma fase aguosa correspondente
a um eletrdlito esgotado tipico, efluente da etapa de ele
trorrecuperagao, contendo 30,09’.1_l de cobre (II) e 150,0

g.1-1 de acido sulfiirico.

2.3. - Ensaios Continuos
O circuito continuo de extracao—reeﬁ
tracao estudado foi operado em unidade semipiloto do tipo

misturador-decantador, de fabricacao da Bell Engineering,
com contatores em forma de prisma retangular em material a
crilico, dotados de cadmaras de mistura com capacidade uGtil
de 180ml e camaras de decantacao com area de 550m2, corres

pondendo a um volume de 470ml.

Para a agitagaoc mecanica necessaria, u
tilizaram-se motores Dayton modelo 2M0O33, com poténcia nomi
nal de 1/15 HP, adotando-se velocidades de 1 000rpm, instru

mentadas com fototacdmetro.

A admissac dos reagentes no circuito
foi realizada com a utilizacao de bombas peristalticas de
fabricagao Cole Parmer e as vazoes de admissao e  reciclos

controladas por rot@metros previamente calibrados.

Para o acompanhamento do regime de dis
persao estabelecido em cada estagio, foi utilizado aparelho
i B, '

Para a operagao continua, foi adotado
um circuito de 4 estagios, sendo 2 na etapa de extragaoc e 2
na de reextracdo, segundo caracteristicas definidas quando

da realizagao dos testes preliminares.



No estagio de descarga do refinado, foi
adotado o regime de aquoso continuo, visando observar os e
feitos desta condigao no que diz respeito as eficiéncias de
estagio alcancadas, e cbservagao macroscopica gquanto ao ar
raste da fase organica no licor esgotado da etapa de extra

gao.

Com periodo de ensaio de cerca de 64 ho
ras a partir do estabelecimento do equilibrio hidrodinamico
= quimico do circuito, foram retiradas amostras das fases
agquosa e organica de cada estagio, observando-se seu desem
penho em termos das concentracoes médias de cobre e ferro
obtidas. Estes valores foram utilizados no calculoc das re
cuperagoes para as etapas de extracao-reextragao e levanta

mento dos pontos de pseudo-equilibrio.

As eficiencias dos estagios foram obti
das a partir de isotermas de equilibrio para a extracao e

reextragao, adotadas como padrao.

Foram também auferidos os niveis de aci

dez e o pH das fases aquosas interestagios.

Para o acompanhamento dos testes preli
minares, bem como daqueles efetuados em escala semipiloto,
as analises quimicas necessarias foram obtidas por absorgao
atOomica diretamente sobre as fases aquosas, exceto aquelas
da etapa de reextracado do circuito continuo, para as quais
utilizou-se titulagac volumétrica com iodeto de potassio pa

ra a determinagao da concentragao de cobre.

As fases organicas foram analisadas por
absorgao atbmica ap0s reextragao com uma solugdo a 150qu1

de H,S0, a uma razao organico/aquoso igual a 1/50.

0Os niveis de acidez foram determinados

através de método adaptado e testado no CETEM(4)



3. RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAQ

3.1. - Testes Preliminares

3.1.1. - Capacidade de carga

Para os testes de capacidade de carga
com o licor LX e o solvente SL, obtiveram-se 0,568g de co
bre por percentagem (v/v) do solvente, com niveis maximos
de contaminacao da ordem de 50ppm na fase organica satura
da. Desta forma, o circuito continuo foi operado a cerca

de 50% da capacidade de carga do solvente SL.

3.1.2. - Cinética de extracao e seletividade Cu/Fe

Os resultados dos testes de cinética de
extragao podem ser vistos na figura 1, sendo verificadas ta
xas de transferéncia de cobre da cordem de O,l3g.l_l.s_l aos
30 segundos, correspondendo a uma extragao de cerca de

85,52 do cobre contido no licor LX.

A partir da marca de 60 segundos, obser
vou-se uma estabilizagdo da concentracdac de cobre residual
em LX em torno de O,25q.l"l.

Desta forma, pbode-se verificar, nas con
digoes dos testes, que em cerca de 60 segundos de contato

95% do cobre potencialmente capaz de ser retido como organc

]

complexo foi transferido a fase organica.
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O ferro presente no licor permaneceu
praticamente inalterado, decrescendo cerca de 30ppm em rela
¢30 a sua concentracdo original. A seletividade do solven
te SL para esta espécie ibnica em relacao ao cobre mostrou-
se bastante satisfatoria. A extragdo de ions férricos cor

responde g apenas 0,5% da massa total transferida a fase

organica.

3.1.3. - Testes de decantacgido

Para os testes de separacdo de fases (de
cantagac), realizados em batelada (figura 2), verificou-se
ser necessario um tempo de cerca de 125 segundos para a com
pleta separacao de fases em regime de organico continuo, e
cerca de 113 segundos para a situagao de aquoso continuo,
nas condicoes do teste. Tal comportamento indicou prelimi
narmente a ocorréncia possivel de bandas de dispersdc maio
res em estagios do circuito continuo gue operassem em regi

me de organico continuo.

As taxas representativas do fluxo espe
cifico de decantagéo, obtidas das curvas apresentadas na £i
gura 2, indicaram valores da ordem de O,lScm3.cm_2.s'l, o
gue se constitui, também, em subsidio para adotar vazdes de
admissao no circuito continuec simultaneamente compativeis
com as taxas de extracao auferidas nos testes de cinetica
e com as taxas de decantagao preliminarmente obtidas em re

gime de batelada.



3.1.4. - Isotermas de equlibrio - Diagrama de o

peracao

O levantamento da isoterma de equilibrio
para a extragao do cobre pode ser visto na figura 3, onde
também se encontra colocado o diagrama de operacdo referen

te a esta etapa.

Foi adotada uma razao de transferéncia
organica/aguosa igual a 1,3, o que levou 3 identificacao da
necessidade tedrica de menos de dois estdgios de  extracao
para se atingir um refinado de cerca de O,Sg.l_l, O que cor
responderia a uma recuperagao da ordem de 91%. Operou-se

entao com circuito de 2 estagios na etapa de extracao.

Para a etapa de reextragao, os resulta
dos obtidos encontram-se colocados na figura 4, onde se vé
também o diagrama operacional associado d isoterma de equi

librio para esta etapa.

Como pode ser visto, foi determinado co
mo 2 o nimero real de estdgios necessarios para se atingir

um extrato aquoso de cerca de 51.,Og.l-jL de cobre.

3.2. - Ensaios continuos

A partir dos dados obtidos nos testes
preliminares, e através do levantamento dos diagramas opera
cionais para as etapas de extragdo e reextragdo, foi dimen
sionado o circuito continuo em escala semipiloto, como pode

ser visto na figura 5.

A vazOes de admissao escolhidas corres
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pondem a um tempo de residéncia na camara de mistura de cer

ca de 3 minutos, correspondente a um fluxo especifico na
etapa de decantacao da ordem de 0,02cm3.cm_2.s“l, compati
vels com as estimativas fornecidas pelos testes prelimina
res.

Os regimes de dispersao impostos manti

veram-se estaveis durante todo ¢ ensaio, verificando-se a
ocorréncia de banda de dispersao maior no estagio que ope
rou em regime de organico continuo que naqueles que opera

ram em aquoso continuo.

A tabela III apresenta os resultados ob

tidos nestes testes.

ESTAGIOS | AMOSTRAS Cu H,S0, pH Efic. | Rec.(3)
(%)
Estagio 1 R 0,50 8,91 1,42
Ol 5,20 = - 82 91
LX 5,50 - 2,04
Estagio 2 AZ 2,20 - 157 88
@) 7,93 = -
C
Estagio 2 We Ay 12442 - 91
0 5,51 - - 95
WE 30,5 150,1 -
Estagio 4 S 4,09 - - 95
A4 37,4 - -
Tabela ITI. - Resultados obtidos nos testes continuos. Concen

tracdes em g.17 1,



A recuperagao calculada para a etapa de
reextragao refere-se ao cobre potencialmente reextraivel
com uma solugao contendo 30,0g.1-1 de cobre e 150,0g.l"1

de acido sulfirico.

Os niveis maximos de contaminagido  por
ferro, em 64 horas de operacao, foram da ordem de 80ppm pa
ra a fase organica e 100ppm para o licor destinado & ale

trorrecuperacgao.

Os demais elementos analisados, comoc o
aluminio e o magnésio, ocorrem, com excecao das amostras
de rafinadeo, em faixas de concentragéo nao detectaveis por

absorcao atomica.

Como se verifica pela tabela III, os ni
veis de recuperacao de cobre para a etapa de extragao e re
extragao do circuito estudado situaram-se em cerca de 90%.
Foram obtidas solugbes purificadas e concentradas, com con
telldo de cobre em torno de 509.1_1 e acidez de 125g.17% de
acido sulfirico, associadas a uma contaminacdo da ordem de,

no maximo, 100ppm de ferro.

BEm termos gerais, observaram-se eficién

cias elevadas para todos os estagios do circuito.

Para o estagio 2, a adogao do reciclo
aquoso, mesmo aumentando a acidez da fase aquosa na camara
de mistura, nao afetou consideravelmente a eficiéncia de ex
tragcac, que se situou proxima do esperado em operacgoes en

volvendo equipamentos do tipo misturador-decantador.

Contudo, no estagio de descarga do rafi
nado, a eficiéncia verificada foi algo mais baixa, o que
pode ser creditado as caracteristicas mais desfavoraveis da
fase aguosa tratada, quais sejam as de um licor relativamen

te empobrecido e elevados niveis de acidez, agravadas pe



la recirculagao aquosa adotada.

No tanque utilizado para o recolhimento
do rafinado, nao foi visualizado um arraste de solvente sig

nificativo para as condig¢oes do ensaio.

Para a reextragao, as eficiéncias obti
das foram superiores a 90%. Os reciclos aquosos emprega
dos, diminuindo a acidez da fase aquosa, nao acarretaram
quedas acentuadas neste indice, provavelmente em funcdo da

ainda elevada acidez dos eletrdlitos recirculados.

4. CONCLUSOES

1) A cinética da extracao do cobre pelo solvente
SL e bastante rapida, observando-se tempos de 60 segundos,
em condigoes ideais, para se atingir o completo equilibrio

de concentracoes entre as fases aquosa e organica.

2) A seletividade observada para o solvente SL
com relagcao ao ferro demonstrou ser bastante satisfatdria.
Verificou-se uma cinética extremamente desfavoravel a extra

cao desta espécie idnica.

3) O tempo de separagaoc das fases em regime de
aguoso continuoc mostrou-se menor gque aquele em organico con
tinuo para o sistema LX-SL aqui estudado, conforme evidencia

do nos testes em regimes de batelada e continuo.

4) No circuito estudado, a recirculagao aguosa
adotada no estagio de descarga do rafinado pode ter afetado

sua eficiéncia, devendo-se, no future, conduzir paralelamen



te testes continuos gue nao a incluam, visando quantificar
seus efeitos, tanto em termos de eficiéncias alcancadas,
gquanto em relacao aos niveis de arraste de fase organica

pelo rafinado.

5) Para a etapa de reextragao, foram alcangadas
eficiéncias acima de 90%, permitindo-se supor que a condi

cao operacional adotada aproxima-se da Otima.

6) A operagao de um circuito continuo de  extra
¢ao por solvente, empregando 2 estagios de extracdo e 2 de
reextracgao, permitiu recuperagao de cobre superior a 90%,

correspondendo a um rafinado de O.,E'g.l_l de cobre.

7) Foi obtido um eletrdolito adequado a eletrorye
cuperagao, contendo 100ppm de ferro, 1259'.1_l de acido sul

flirico e SOg.l_l de cobre.
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