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Resumo

Ap6s a lixiviagado do minério lateritico de niquel, a solucao obtida contém metais com valor econémico agregado.
Dentre estes metais, destacam-se o cobre, niquel e cobalto. Técnicas de separacao vem sendo estudadas e aplicacao
para a separacao seletiva destes metais. O uso da técnica de troca ionica nesta solucao nao é uma vantagem devido a
concentragio elevada de ferro (20g.L"' de Fe e 0,15g.L"' de Cu). A precipitagdo por hidréxidos nio é vantajosa pelo
mesmo motivo, pois a precipitacao de ferro causa a co-precipitagao de cobre e cobalto. Estudos mostram que o uso de
precipitacao por reducao quimica é viavel tecnicamente. O presente trabalho tem por objetivo o estudo da precipitacao
do cobre por ditionito de sédio. Uma solucgao sintética foi preparada e o efeito do tempo (30min-120min) e a velocidade
de agitacao (0 — 200rpm) foram estudadas. Experimentos foram realizados em pH 0,50 e 25°C. Resultados mostraram
que a precipitacao do cobre aumenta com a diminuicao da velocidade de agitacao. A porcentagem de cobre removida da
solucao foi de 97% a 45rpm em 45min.
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SELECTIVE SEPARATION OF COPPER FROM NICKEL LATERITE LEACH BY
PRECIPITATION USING SODIUM DITHIONITE

Abstract

After leaching of nickel laterite ore, the solution obtained has metals with economic value. Among these metals
are copper, nickel and cobalt. Separation techniques have been studied and applied for selective separation of these
metals. The use of ion exchange technique for this solution is not advantageous due to the high iron concentration
(20g.L! of Fe e 0,15g.L' of Cu). The precipitation by hydroxides is also not advantageous for the same reason, because
the iron precipitation causes co-precipitation of copper and cobalt. Studies show that the use of precipitation by chemical
reducing is technically feasible. The present work has as objective the study of copper precipitation by sodium dithionite.
A synthetic solution was prepared and the effect of time (30min-120min) and stirring speed (0-200rpm) were studied.
Experiments were performed at pH 0.50 and 25°C. Results showed that the copper precipitation increases when the
stirring speed decreased. The percentage of copper removal from solution was 97% at 45rpm and 45min.
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I INTRODUCAO

As reservas minerais de niquel podem ser encontradas A extracao de niquel a partir de reservas sulfetadas é
na forma de 6xidos (72%) ou na forma de sulfetos (28%).  dominante devido a facilidade do processamento. Contudo,
O minério lateritico pode ser formado por intemperismo  devido ao possivel esgotamento e custos no consumo de
durante milhares de anos e encontrados em regides de clima  energia e ao predominio das reservas lateritas, verifica-se
tropical ou subtropical. Enquanto que o minério sulfetado ~ uma tendéncia de aumento na extracao de niquel a partir de
¢é oriundo da intrusao de magma da crosta terrestre [[-4].  minérios lateriticos [5-7]. Além de niquel, cobre e cobalto
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podem também ser recuperados, o que aumentaria o
suprimento destes metais [4,8].

Devido a dificuldade no processamento de minérios
lateriticos, técnicas extrativas vem sendo estudadas
e aprimoradas em fim de tornar o processamento
economicamente viavel [3,9-12]. Apds a etapa de lixiviacao,
geralmente utilizando lixiviagao acida sob alta pressao (HPAL)
e a lixiviagdo atmosférica (AL), técnicas de separacio e
purificacdo sao requeridas. Dentre estas técnicas, estao a
extracao por solventes [|3-16], resinas de trocaiénica [17-21]
e precipitacao [21,22].

Botelho et al. [23] estudou o processo de conversio
do ion férrico (Fe(lll)) para ion ferroso (Fe(ll)) do lixiviado
de niquel lateritico utilizando ditionito de sédio como
agente redutor. O potencial redox da solucéo foi reduzido
até 590mV e obteve-se 70% de conversao. Ao reduzir o
potencial redox até 240mV, houve reducao de 77% do ion
férrico. Contudo, todo o cobre precipitou na forma de
sulfeto (CuXSy). Porém, efeito de variaveis como agitacdo e
tempo nao foram explorados.

Outros trabalhos mostraram a viabilidade técnica
da remocao de cobre utilizando ditionito de sédio [24-27].
Por esta razao, o objetivo deste trabalho é estudar o
efeito da agitacao e do tempo para a separacao de cobre
de solucao de niquel lateritico. A influéncia da agitacao
foi estudada entre 0 e 200rpm e o efeito do tempo entre
30min e 120min. O precipitado obtido foi analisado em
Microscépio Eletrénico de Varredura por meio de dispersao
de Raio-X (MEV/EDS). A solucio apés filtracao foi analisada
utilizando Espectroscopia de Raio-X (EDX), para quantificar
a concentracao de cobre precipitado.

2 MATERIAIS E METODOS

Uma solugao sintética (Tabela I) foi preparada para
simular o lixiviado de niquel lateritico. Sais de sulfato de cada
metal foram dissolvidos em agua deionizada e o pH ajustado
em 0,50 utilizando acido sulfirico concentrado — o mesmo
da solucao real. A solucao de ditionito de sddio foi preparada
na concentracao de Imol.L!, conforme ensaios realizado
por Botelho et al. [23]. Os ensaios foram realizados a 25°C.

As medicdes do potencial da solucao e do pH foram
realizadas com eletrodo Ag/AgCl (3mol.L'") no inicio e apds
o término dos ensaios. As velocidades de agitacao estudadas
foram: 0, 45, 90, 150 e 200rpm, em um shaker orbital
Multitron Pro (Infors HT), utilizando 150mL da solugao.
Os tempos de reacao estudados foram: 0, 30min, 45min,
60min, 120min, com 50mL da solugao sob agitacao.

A solugao aquosa obtida ap6s filtragdo foi analisada
por Espectroscopia de Raio-X por energia dispersiva

(EDX - PANalytical modelo Epsilon 3XL). O equipamento
possui um tubo de raio-X de metal (Ag)-ceramico, com
uma janela de berilio de 50um e detector de silicio de alta
resolucao. Foi utilizado K-o como linhas de emissao, as
analises foram feitas em peliculas de polipropileno de é6um.

A solucdo apds a reacao de precipitagao foi filtrada,
e o precipitado obtido foi lavado e seco na estufa a 60°C
durante 24h. O precipitado foi analisado em Microscopia
Eletrénica de Varredura com Espectroscopia por Dispersao
de Energia (MEV/EDS - Phenom modelo proX).

O precipitado foi colocado em um stub sobre uma
fita de carbono, que foi acoplado/fixado ao porta amostra
e inserido no MEV. Foi utilizado o detector de elétrons
retroespalhados (BSD) e uma tensdo de trabalho de
I 5Kv. Fotografias das microestruturas foram registradas e
utilizada a espectroscopia de energia dispersiva (EDS), uma
técnica semi-quantitativa, para realizar analises pontuais da
composicao quimica da amostra.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Velocidade de Reacao

A solucao sintética teve seu potencial redox diminuido
até 240mV utilizando ditionito de sédio | mol.L' e foi colocada
em agitagdo durante |20min. As velocidades estudadas foram
0,45, 90, 150 e 200rpm A Figura | apresenta os resultados
obtidos em porcentagem de precipitacao de cobre para
cada velocidade de agitacao estudada.

Na auséncia de agitacao (Orpm) 94.47% do cobre
presente na solucao precipitou. Para a velocidade de 45rpm
e 90rpm, a precipitagao cobre foi de 94.96% e 93.42%,
respectivamente. Todavia, a precipitacao de cobre diminuiu
com o aumento da temperatura. Para as velocidades de
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Figura |. Porcentagem de precipitacdo do cobre em fungao da
velocidade de agitagdo (rpm).

Tabela |. Concentracdo de metais no licor do lixiviado de niquel lateritico em mg.L"' [28]

Metais Al Co Cu Cr

Fe Mg Mn Ni Zn

Conc. (mg.L") 4102 78 147 195

18714 7775 387 2434 37
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[50rpm e 200rpm, a precipitacao de cobre foi de 85,45%
e 78,74%, respectivamente. De acordo com os resultados
obtidos, verifica-se que a remogao do cobre aumenta com
a diminui¢ao da velocidade.

3.2 Influéncia do Tempo no Processo de
Precipitacao

O efeito do tempo na precipitacao do cobre foi
estudado entre 30min e 120min e 45rpm. A Tabela 2
apresenta os resultados obtidos para cada tempo de reacao.
A reacao de precipitacdo do cobre aumenta no decorrer do
tempo. Em 30min, 53,58% do cobre precipitou. A reacao
se manteve em equilibrio entre 45min e 120min, no qual
95% do metal foi removido da solucao.

A Tabela 2 apresenta também o potencial redox
apés o tempo de ensaio. O potencial no inicio (tempo
zero) é 240mV. Verifica-se que o potencial aumenta até
400mV *= 30mV tem todos os tempos estudados. Isto
mostra que o potencial redox da solucao aumenta (oxida)
no decorrer do tempo sob acio da agitacao.

3.3 Caracterizacao do Precipitado Obtido
O precipitado formado apés reacao com ditionito de

sédio apds 30min e 45rpm foi seco em estufa e analisado
em MEV/EDS. A Figura 2 mostra a imagem de elétrons

Tabela 2. Efeito do tempo na precipitacao de cobre (porcentagem)
e potencial redox

Porcentagem de

C Potencial redox
precipitacao de

tempo (min)

cobre final (mV)
30 53,58 £ 2,50% 415
45 96,97 + 2,50% 370
60 94,17 £ 2,50% 407
120 94,96 + 2,50% 410

retroespalhados obtida por MEV e andlise de EDS. Verifica-se
que a presenca de enxofre e apenas de cobre dentre os metais
presentes na solu¢cdo. Conforme resultados obtidos por
Botelho et al. [29], nestas condicdes é possivel a precipitacao
seletiva de cobre [23]. Além disso, a presenca de enxofre
se deve tanto a decomposicao do ditionito de sédio quanto
ao composto sulfeto de cobre formado [21,29-31].

Verificou-se a partir das andlises da solucao apés
filtracao por EDX e a andlise da fase sélida por MEV/EDS que
apenas o cobre precipitou dentre os metais. Os resultados
obtidos no estudo da influéncia da velocidade demonstrou
que a porcentagem de cobre que precipita diminui com
o aumento da velocidade de agitacao. Estudos visando a
remocao de ferro presente no minério caulim utilizando
ditionito de sédio mostraram que a velocidade de agitacao
deve ser lenta para diminuir a oxidacdo do agente redutor [32].

Estudo cinético mostrou que a precipitagao do
cobre atinge 97% apés 45min de reagdo. Em estudos
realizados por Chou et al. [24], a precipitacdo de cobre
utilizando ditionito foi cerca de 100% em apenas 2min.
Além do fato de a precipitacdo do cobre depender do
valor de pH [24,26], a solucao estudada era uma solucao
monoelementar, isto €, havia apenas cobre em solugao.
Outros metais em solugdo diminuem a eficiéncia do
processo e mais agente redutor é necessario para que o
cobre presente em solucao precipite.

3 CONCLUSAO

O presente trabalho teve por objetivo estudar a
precipitacao do cobre e o efeito do tempo e velocidade
de agitacao. A porcentagem de precipitacao diminui com
o aumento da velocidade de agitacao, sendo que 95% do
cobre precipita com 45rpm. Resultados mostraram que
97% do ion precipita apés 45min e mantém neste valor
por até 120min. Outro ponto importante neste trabalho é
que apensar o cobre precipitou dentre os metais presentes

Figura 2. Imagem de elétrons retroespalhados obtida por MEV e analise de EDS do precipitado obtido apds reacao com ditionito de sédio

em 30min e 45rpm.
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em solucao, o que mostra que o uso de ditionito de =~ Agradecimentos
sédio no processo de precipitacao por reducao quimica

foi seletiva nas condi¢des apresentadas. Estudos futuros A Fundagao de Amparo a Pesquisa do Estado de Sio
devem focar estudos termodindmicos e o uso de outros  Paulo e a Capes (FAPESP -n°2017/17340-0en°2012/51871-9)
agentes redutores. pela bolsa de iniciagao cientifica e pelo projeto TEMATICO.
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