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(57) Resumo: BENEFICIAMENTO DE MINERIO TITANIFERO.
Essa invencédo refere-se a um processo para beneficiar um minério
titanifero. O processo compreende a lixiviagdo do minério titanifero
com acido sulfarico para formar um minério lixiviado, a calcinagdo do
minério lixiviado na presenca de oxigénio para formar um minério
calcinado, e a lixiviagdo do minério calcinado com acido sulfarico,
acido cloridrico e/ou acido nitrico para formar um minério beneficiado.
O minério lixiviado n&o é reduzido antes, ou subsequente a calcinagéo.
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“BENEFICIAMENTO DE MINERIO TITANIFERO”

CAMPO DA INVENCAO

Essa invencdo refere-se a um processo para benefi-
ciar um minério titanifero. O processo compreende a lixivia-
cdo do minério titanifero com acido sulfuirico para formar um
minério lixiviado, a calcinacdo do minério lixiviado na pre-
senca de oxigénio para formar um minério calcinado, e a 1li-
xiviacdo do minério calcinado com 4&cido sulfurico, A&cido
cloridrico e/ou acido nitrico para formar um minério benefi-
ciado. O minério lixiviado ndo é reduzido antes, ou subse-
qgiente a calcinacéo.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

O didéxido de titénio é comercialmente produzido
pelo processo de sulfato ou pelo processo de cloreto. No
processo de cloreto, matérias-primas de alimentagdo sdao clo-
radas para formar tetracloreto de titédnio, o qual é, em se-
guida, oxidado para formar TiO,. Esse processo opera mais
eficazmente partindo de matérias-primas de alimentagdo con-
tendo tité&nia com alto teor de TiO,. Infelizmente, vAarios
minérios titaniferos em seu estado natural, tal como a ilme-
nita, possuem um teor de TiO, na faixa de 40% a 65%, que é
indesejavelmente baixo para o processo de cloreto.

Varios métodos de beneficiamento diferentes, para
aumentar o teor de TiO, de minérios titaniferos, tém sido
desenvolvidos. A escorificacdo, por exemplo, é utilizada pa-
ra melhorar os minérios ilmenita pela redugdo da maior parte
do teor de ferro férrico e ferroso a ferro metdlico fundido

em um forno. O ferro fundido mais denso separa-se da escdria
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que flutua sobre o topo da fase de ferro fundido. A escédria
contém uma alta porcentagem de TiO, Jjunto com uma concentra-
cdo mais baixa de outras impurezas. A alta porcentagem de
escdéria de TiO, com impurezas é, entdo, separada do ferro
fundido e processada como uma matéria-prima de alimentacgdo
de Ti02 .

Devido ao fato de que o co-produto de ferro de um
processo de escorificacdo pode ser vendido como uma matéria-
prima de alimentacdo para a fabricag¢do de ago, 0s processos
de escorificacdo tornam-se econdmicos para ilmenitas, possu-
indo porcentagens de concentragdes de TiO, relativamente
baixas. No entanto, uma vez que os processos de escorifica-
cdo estdo majoritariamente limitados a separacgdo de ferro do
precursor ilmenita, niveis significativos de outras impure-
zas da matéria-prima de alimentag¢do ilmenita podem se formar
na escédéria. Exemplos de tais impurezas sdo metais alcalino-
terrosos (e.g. Ca, Mg) e metails alcalinos (e.g. Na). Devido
aos pontos de ebulicdo elevados dos compostos de cloreto pa-
ra essas impurezas, eles podem ser nocivos ao processo de
cloracdo em leito fluidizado. Como resultado, impurezas de
uma escodéria especifica podem relegd-lo para usar O processo
menos preferido de sulfato.

O processo Becher é um outro processo para melho-
rar a ilmenita. Embora o processo Becher seja um processo
quimico Umido, seu produto final é semelhante a escéria em
gue o processo Becher remove o ferro, enquanto deixa para
trds todas as outras impurezas ndo-ferrosas (cadlcio, metais

alcalinos, etc.).
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Além dos minérios de ilmenita, existe um interesse
em desenvolver processos a partif de minérios alternativos
contendo niveis de impurezas elevados que nao sao comumente
encontrados na ilmenita. A remocdo e a recuperacdo de algu-
mas dessas impurezas poderia ser comercialmente significati-
va, dado o preco elevado que alguns desses materiais detém.
Um minério e tanto alternativo é o TiO, anatédsio de ocorrén-
cia natural que é encontrado no Brasil. Esse tipo de miné-
rio, bem como os corpos de minério de anatédsio similares in-
cluindo misturas de anatdsio e ilmenita, tendem a apresentar
niveis elevados de radionuclideos, metais alcalino-terrosos,
metais de terras raras, fosfatos, e silica, que tiveram seu
uso limitado devido aos custos elevados para remover essas
impurezas do minério.

Processos de lixiviacdo &cida tém sido ensinados
para remover 6xido de ferro e outras impufezas dos minérios
titaniferos. Vide, por exemplo, as patentes US 2.811.434,
3.77.013, 5.011.666, 5.085.837, 5.181.956, 5.826.162 e
6.048.505. A patente canadense No. 1.234.990 relata um pro-
cesso de beneficiamento que compreende a lixiviagdo da ilme-
nita com um acido mineral, a oxidacgcdo e, em seguida, a redu-
cdo deste concentrado intermedidrio, e, entdo, a lixiviagdao
do intermedidrio reduzido a ilmenita melhorada.

Existe uma necessidade em desenvolver processos
para remover as impurezas dos minérios, particularmente, a-
queles minérios com niveis elevados de impurezas ndo-
ferrosas. A presente invengdo fornece um processo e tanto

aperfeicoado.
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SUMARIO DA INVENCAO

A invencdo é um processo para beneficiar um miné-
rio titanifero. O processo compreende a lixiviagdo do miné-
rio titanifero com &acido sulfurico para formar um minério
lixiviado e uma fase liquida; a calcinag¢do do minério 1lixi-
viado na presenca de oxigénio para formar um minério calci-
nado, onde o minério lixiviado ndo é reduzido antes, ou sub-
seqliente a calcinagdo; e a lixiviacdo do minério calcinado
com um Acido selecionado do grupo consistindo em &cido sul-
farico, acido cloridrico e acido nitrico, para formar um mi-
nério beneficiado. O processo da invencgdo resulta em niveis
de impureza no minério beneficiado significativamente redu-
zidos.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

O processo da invengdo é um método de beneficia-
mento de minérios titaniferos pelo uso de dois estdgios de
lixiviacdo com um estdgio intermedidrio de calcinag¢do. Os
minérios titaniferos uUteis no processo da invengdo incluem
minérios contendo tité&nia que contém ferro e outras impure-
zas. Minérios particularmente preferidos incluem minérios
titaniferos com concentracdes totais de metais alcalino-
terrosos entre 0,2 e 4 por cento em peso; minérios titanife-
ros com concentragdes de radionuclideos (em particular ura-
nio + tério) entre 120 ppm e 1000 ppm; minérios titaniferos
com concentracdes de metais de terras raras entre 0,3 e 3
por cento em peso; minérios titaniferos com concentrag¢des de
fosfato entre 1 e 10 por cento em peso; minérios titaniferos

com concentracdes de silica entre 1 e 10 por cento em peso;
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e matérias-primas de alimentacdo titaniferas com concentra-
cbes de TiO, baixas, entre 40 e 75 por cento em peso de Ti-
O, bem como escdrias contendo entre 75 e 87 por cento em
peso de TiO;.

Um minério titanifero e tanto é o TiO, anatésio
de ocorréncia natural. Em particular, o minério de anatdsio
encontrado no Brasil, bem como os corpos de minério de ana-
tdsio incluindo misturas de anatdsio e ilmenita, tendem a
apresentar niveis elevados de radionuclideos, metais alcali-
no-terrosos, metais de terras raras, fosfatos e silica. Ou-
tros tipos de minério incluem, mas ndo estdo limitados a es-
coérias, tal como as que contém niveis elevados de calcio e
magnésio, e estdo, por exemplo, localizadas na Noruega, Sué-
cia, Canadd e China; areias oleigenas, tal como as que con-
tém niveis relativamente elevados de alcalino-terrosos e Si-
0, e estdo, por exemplo, localizadas em Alberta, Canada; e
outros tipos de minérios titaniferos de ocorréncia natural,
tal como os conhecidos depdésitos de ilmenita. Os minérios
titaniferos preferidos incluem minério de anatasio, ilmenita
e misturas de anatdsio e ilmenita. Quando uma mistura anatéa-
sio/ilmenita é utilizada, a mistura ird tipicamente conter
entre 70 e 90 por cento em peso de anatédsio e entre 30 e 10
por cento em peso de ilmenita.

Antes do primeiro estédgio de lixiviag¢do, o minério
titanifero pode ser sujeitado a um pré-tratamento quimico ou
térmico. Por exemplo, o minério titanifero pode ser pré-
tratado pela oxidagdo do minério para formar um minério oxi-

dado e, em seguida, pela redugdo do minério oxidado. A etapa
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de oxidacdo pode ser realizada na presenca de um gas conten-
do oxigénio, tal como ar, a uma temperatura elevada. Prefe-
rivelmente, a temperatura de oxidacdo é maior que 250°C,
mais preferivelmente maior que 400°C. A etapa de reducdo po-
de ser realizada na presenca de um redutor, preferivelmente
hidrogénio, a uma temperatura elevada. Preferivelmente, a
temperatura de reducdo é maior que 50°C, mais preferivelmen-
te maior que 150°C. No caso de ilmenita, a ilmenita pode ser
oxidada para formar um material baseado em pseudobrookita e,
entdo, reduzida, antes do primeiro estdgio de lixiviacdo. Um
exemplo desse processo estd descrito no pedido de patente
comumente possuido sob No. de série 10/126.241, depositado
em 19 de abril de 2002, publicado como US 2003/0198591, em
23 de outubro de 2003. Logo apdés o pré-tratamento de oxida-
cdo/reducdo, substancialmente todo ferro do minério estad no
estado de oxidagdo +2. Preferivelmente, o pré-tratamento de
oxidacdo/reducdo resulta em, virtualmente, nenhum ferro re-
manescente no estado de oxidacdo +3 e, apenas, até 1 por
cento em peso de ferro metalico.

Além do pré-tratamento de oxidagdo/redugdo, o mi-
nério titanifero pode ser pré-tratado, também, antes do pri-
meiro estdgio de lixiviacdo pela reducdo do minério titani-
fero para formar um minério reduzido e, em seguida, pela su-
jeigdo do minério reduzido a uma separacdo magnética e/ou
oxidacdo branda. Um exemplo desse procedimento estéd descrito
na EP 0 243 725 A2. A remocgdo de ferro pode ser melhorada
pela etapa de redugdo inicial. A etapa de reducdo pode ser

realizada na presen¢ga de um redutor, tal como hidrogénio, a
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uma temperatura elevada. Preferivelmente, a temperatura de
reducdo é maior que 50°C, mais preferivelmente maior que
150°C. O minério reduzido pode ser, entdo, sujeitado a sepa-
ragdo magnética e/ou oxidagdo branda. A separagdo magnética
pode ser realizada a aproximadamente 500 gauss a 20.000
gauss. A etapa de separacdo magnética é Gtil para remover
redutores em fase sdélida, e.g. carvdo mineral, etc. A oxida-
¢cdo branda pode ser realizada na presenca de um gas contendo
oxigénio, tal como ar, a uma temperatura branda. Preferivel-
mente, a temperatura de oxidacdo é menor que 600°C, mais
preferivelmente menor que 500°C.

Embora o© minério titanifero possa ser pré-tratado
antes do primeiro estdgio de lixiviacdo, é usualmente prefe-
rivel que o minério titanifero n&do seja sujeitado a um pré-
tratamento quimico ou térmico antes da lixiviag&o. De fato,
ambos anatdsio e uma mistura de anatésio/ilmenita tém sido
percebidos por lixiviar melhor a maior parte das impurezas
sem pré-tratamento. Ademais, embora a remocgdo de ferro seja
melhor quando o minério é pré-tratado por uma etapa de redu-
¢330, a melhora na remogdo de ferro desses tipos de minério
ndo € comercialmente significativa comparada a' remocdo de
radionuclideos, alcalino-terrosos e fosfatos e a remocdo de
metais de terras raras. De fato, a remocdo de ferro de miné-
rios baseados em anatdsio ndo-tratado é surpreendentemente
eficaz, dado o alto teor férrico.

No primeiro estdgio de lixiviacdo, o minério tita-
nifero é lixiviado com &acido sulfurico para formar um miné-

rio lixiviado e uma fase liquida. Qualquer fonte de 4&cido
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sulfirico pode ser utilizada na etapa de lixiviégéo. No en-
tanto, o acido sulfuirico é mais preferivelmente virgem, &ci-
do sulfurico reciclado e/ou de residuo. A concentracdo de
acido sulfurico estéd preferivelmente na faixa de 5 a 65 por
cento em peso de H»SO4.

A lixiviagdo pode ocorrer a uma pressdo ambiente
ou elevada. Preferivelmente, o minério titanifero é lixivia-
do pelo contato do minério com acido sulfurico a uma presséo
elevada de pelo menos 68,95 kPa (10 psig), mais preferivel-
mente de pelo menos 137,89 kPa (20 psig) e ainda mais prefe-
rivelmente de pelo menos 206,84 kPa (30 psig). Como é de co-
nhecimento de técnicos no assunto, quando se conduz um pro-
cesso de lixiviacdo, a pressdo é dependente da temperatura e
da concentracdo do acido envolvido. Com o intuito de aumen-
tar a pressdo, o técnico deve aumentar a temperatura e/ou
diminuir a concentracdo de acido.

A lixiviagdo pode ocorrer a temperatura ambiente
ou a uma temperatura elevada. Preferivelmente, o minério ti-
tanifero é lixiviado pelo contato do minério a uma tempera-
tura de pelo menos 110°C. A lixiviacd3o ocorre, preferivel-
mente, para um tempo de reagdo de 10 minutos a 5 horas. A
relacdo em peso de &cido anidro/minério excede preferivel-
mente 0,5. Uma relacdo de &cido anidro/minério é uma relacgéo
baseada no peso que descreve a quantidade de acido em peso
(ndo a quantidade de solucdo na qual o &cido estd dissolvi-
do) relacionada a quantidade de minério.

O produto da primeira etapa de lixiviacdo é uma

primeira fase liquida e um primeiro minério lixiviado. Den-
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tro da primeira fase liquida, existirdo finos que se formam
como uma primeira fase sélida em solugdo. Os finos sao com-
postos por: (i) TiO; hidrolisado, compreendendo tipicamente
TiO(OH), e outras formas de TiO, hidratado (ou sulfatado),
que é formado via dissolugdo do beneficiado TiO, a partir do
beneficiado e, subseqlentemente, precipitado em solugdo como
hidrolisado; (ii) sais metalicos daquelas impurezas lixivia-
das do minério, que atingiram suas concentrac¢des de satura-
cdo em solucdo e, subseqgientemente, formaram precipitados; e
(iii) hidratos metélicos, tal como hidrdéxidos metédlicos da-
quelas impurezas lixiviadas do minério. Um dos aspectos sur-
preendentes do processo é o numero de impurezas dque foram
percebidas por lixiviarem com Acido sulfirico do minério ba-
seado em anatasio.

O minério lixiviado é preferivelmente separado dos
finos e solugdo-mide (mother ligquor) por um processo de sepa-
racdo e lavagem (preferivelmente conduzido na presenca de
lavagens de &agua e/ou &cidos diluidos de outras etapas do
processo). Métodos para separar o minério lixiviado das so-
lucdes-mde e finos s&o bem conhecidos por técnicos no assun-
to e incluem, mas ndo estdo limitados ao uso de hidrociclo-
nes. Apdés a separagdo, o minério lixiviado bruto pode ser
lavado para remover impurezas solUveis antes da etapa de
calcinagdo. Lavagens em excesso podem ser enviadas para neu-
tralizagdo, ou recicladas para outras partes do processo.

A mistura de finos e solucdo-mde pode ser enviada
para um processo de separacdo, no qual o técnico no assunto

consegue remover os finos da solucdo-mde. A filtracdo e a
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sedimentacdo s&oc opg¢des de separagdo possiveis, mas outras
técnicas, que sdo atualmente conhecidas ou que vierem a se
tornar conhecidas por técnicos no assunto, podem ser usadas.
Os finos podem ser enviados para um processo similar ao des-
crito no pedido US 2003/0198591, o qual descreve a separacgao
de finos de Ti0O, separados de sais metdlicos soluveis, sub-
sequiente a lixiviacdo da ilmenita.

Devido ao tipo e nivel de metais alcalino-terrosos
e de terras raras presentes em alguns minérios titaniferos,
incluindo o minério de anatadsio, o processamento dos finos
supracitados pode necessitar de etapas de processamento adi-
cionais (e.g. a digestdo de TiO;) para remover o TiO, das
impurezas. Por exemplo, o TiO; hidrolisado e sulfatos meta-
licos podem ser sujeitados a um liquido de lavagem para dis-
solver os sulfatos metdlicos e produzir um TiO, hidrolisado
lavado. O hidrolisado lavado pode ser usado “como é&” ou di-
gerido em &cido a Jjusante para, adicionalmente, separar o
teor de TiO, das impurezas ndo-digeriveis.

A solucdo-mde supracitada pode ser referida como
uma “primeira solucdo-mde” e compreende &cido sulfirico, bem
como outras determinadas impurezas, talvcomo sais metélicos.
Essa primeira solugcdo-mde pode ser sujeitada a qualquer for-
ma de etapa de cristalizag¢do, incluindo cristalizacdo por
resfriamento ou cristalizacdo/evaporacgido a vacuo, etc., para
remover sais metdlicos da solucdo-mde e reconcentrar o aci--
do. Esse &4cido pode ser sujeitado a um redutor e, em segui-
da, reciclado para o primeiro estagio de lixiviagdo. Adicio-

nalmente, a reposicdo de acido virgem é preferivelmente adi-
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cionada na cristalizagdo para dar assisténcia a cristaliza-
cdo via efeito "“salting-out” dos sais metdlicos acima.

O &cido reciclado supracitado contém ambos sulfa-
tos de ferro férrico e ferroso. Através da redugdo do ferro
férrico a ferroso na corrente de reciclo supracitada, a li-
xiviacdo subseqgliente de radionuclideos é potencialmente me-
lhorada fora dos limites de métodos do estado da técnica.
Pela adicdo, ainda, de um agente redutor a lixiviacao, e.qg.
pela a adicdo de Ti*® & corrente de reciclo, a remocdo de
radionuclideos é ainda mais intensificada fora dos limites
de métodos do estado da técnica. A reducdo de sulfatos fér-
ricos a sulfatos ferrosos pode ser também realizada via adi-
cdo de ferro metalico, eletroliticamente, ou qualgquer outro
método atualmente conhecido ou que vier a se tornar conheci-
do por técnicos no assunto. A quantidade de redutor a ser
adicionada ¢é determinada principalmente pela quantidade de
ferro- férrico no &cido reciclado. Uma quantidade suficiente
de redutor deve ser adicionada para converter todo ferro

férrico em ferro ferroso e para converter uma guantidade

'significativa (se ndo toda) de qualquer Ti* solubilizado

remanescente em Ti*® na corrente de reciclo.

De modo similar as modificacdes acima para a cor-
rente de reciclo de Aacido, a remocdo melhorada de radionu-
clideos é preferivelmente realizada durante a primeira‘lixi—
viacdo com Acido sulfirico pela promocgdo de condigdes de re-
ducdo via adicdo de ferro metédlico, adicdo de Ti*?}, eletro-
quimicamente, ou via qualquer outro método conhecido no es-

tado da técnica. A gquantidade de redutor a ser adicionado é
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determinada pela conversdao de ferro férrico solubilizado em
ferroso e pela presenca de Ti™ durante a lixiviacédo para
promover condi¢des de reducdo favoraveis a lixiviacdo de té-
rio.

O minério lixiviado supracitado é preferivelmente
lavado e seco antes da calcinacgdo. No estdgio de calcinagéo,
o0 minério lixiviado é calcinado na presenca de oxigénio para
formar um minério calcinado, onde o minério lixiviado ndo é
reduzido antes, ou subseqiiente a calcinagdo. O minério lixi-
viado é calcinado na presenga de um gads contendo oxigénio
(incluindo ar, oxigénio puro, oxigénio em nitrogénio, ou
quaisquer gases como tais), preferivelmente, a uma tempera-
tura maior que 800°C. Mais preferivelmente, o minério lixi-
viado é calcinado a uma temperatura entre 900° e 1100°C. Ti-
picamente, o minério lixiviado é aquecido na temperatura de
calcinag¢do por um tempo maior que 0,5 hora.

Preferivelmente, o minério lixiviado é calcinado
de tal forma que o perfil de temperatura seja manipulado du-
rante o processo de calcinag¢do. A manipulacdo da temperatura
é conduzida, preférivelmente, pelo aquecimento a uma tempe-
ratura maior que 800°C, e, em seguida, pelo aumento rapido
do perfil de temperatura para uma segunda temperatura ao fi-
nal da calcinagdo por um tempo preferivelmente menor que 0,5
hora.

A manipulagdo dos perfis de temperatura durante a
etapa de calcinagdo pode, ainda, melhorar a lixiviacdo de
impurezas. Os compostos que sdo calcinados por longos perio-

dos de tempo podem tender ao recozimento e ao ganho uma es-
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trutura/morfologia cristalina mais uniforme, tornando-os,
portanto, mais dificeis de lixiviar. A variacdo dos perfis
de temperatura da calcinagdo ©pode romper a estrutu-
ra/morfologia do cristal e aumentar o nivel de defeitos
cristalinos, fases amorfas e fissuras nas particulas. Tais
rompimentos podem intensificar significativamente a remocédo
de impurezas, caso todos os outros fatores sejam iguais. Um
exemplo de manipulacdo da temperatura durante a calcinacdo é
trazer a temperatura de uma amostra para 950°C e manté-la
constante por 30 ndﬁutos, seguida de um breve aumento da
temperatura para 1000°C por 10 minutos adicionais antes do
resfriamento. Um exemplo de manipulacdo do perfil de tempe-
ratura pds-calcinagdo é o resfriamento lento do material pe-
la diminuigdo lenta dos ajustes de temperatura no forno.

Aumentos menores no final do perfil de temperatu-
ra, e.g. 30 minutos a uma temperatura inicial entre 900°C e
1500°C, seguidos de 30 minutos a uma temperatura 50°C mais
elevada, resulta em melhoras significativas para resultados
de lixiviagdo de radionuclideos. Observe que as temperaturas
acima sdo temperaturas de ponto de ajuste (setpoint) do for-
no. Dependendo das condig¢gdes, a temperatura real do minério
ird atrasar brutamente os pontos de ajuste do forno por 2 a
25 minutos.

Além da manipulacdo da temperatura, ¢é preferivel
também combinar o minério lixiviado com pelo menos um aditi-
vo quimico, antes da etapa de calcinagdo. Em varios casos,'o
fornecimento de aditivos quimicos para o minério lixiviado,

antes da etapa de calcinagdo, permite uma remocdo ainda mai-
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or de impurezas através da reag¢do com as impurezas no miné-
rio, para fornecer compostos que sdo mais soluveis durante a
etapa de lixiviagdo subseqiiente.

Os aditivos quimicos reagem tipicamente com as im-

<

purezas acima para formar sais ou 6xidos sollveis. Exemplos
de aditivos quimicos uUteis no processo incluem, mas ndo es-
tdo limitados a, NaCl, NaOH, NaC0O3, KC1l, KOH e K,CO3, bem
como outros sais de metais alcalinos e misturas dos compos-
tos mencionados anteriormente. Os aditivos quimicos sdo pre-
ferivelmente adicionados como uma solugdo aquosa ao minério
lixiviado, com o intuito de assegurar a penetragdo nas par-
ticulas do minério. Um minério calcinado que é misturado com
o aditivo quimico é preferivelmente seco antes da calcina-
cdo. Por exemplo, é possivel secar o material na secdo de
baixa temperatura de um calcinador rotativo comercial, antes
da calcinagdo na segdo de alta temperatura do forno.

A quantidade de aditivos quimicos combinados com o
minério lixiviado pode ser determinada empiricamente, mas
trata-se essencialmente de uma relacdo das cargas catidnicas
totais de impurezas selecionadas no minério com as cargas
catidnicas totais do sal adicionado. Dependendo dos niveis
de impurezas, o peso do sal adicionado ¢é, tipicamente, de
0,1 a 15 por cento em peso. Em alguns casos, a adicdo de
muito sal alcalino pode resultar na formacdo de titanatos de
metais alcalinos, que podem ser nocivos ao desempenho do
processo subseqiiente de clorag¢do do produto.

Seguindo a etapa de calcinagdo, o minério lixivia-

do é preferivelmente colocado em contato com agua. O uso de
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uma etapa de contato com a agua apds a calcinacdo e antes do
segundo estdgio de lixiviagdo pode melhorar significativa-
mente a remog¢do de impurezas como um todo. A etapa de conta-
to com a &gua pode ser realizada por qualquer maneira de co-
locar o minério calcinado em contato com a &agua. Por exem-
plo, o minério calcinado pode ser lavado com &gua logo apds
a calcinag¢do, ou o minério calcinado pode ser diretamente
descarregado na agua imediatamente apds a calcinacgdo. O uso
da etapa de contato com a agua apds a calcinacdo é também
preferivel devido ao aesejo de remover sais soluveis, tal
como os sais de sdédio, do minério, antes do segundo estagio
de lixiviacdo. O aumento de sédio funciona contrario ao re-
ciclo acido porque requer um nivel elevado de sangria da
corrente de reciclo. A remogdo de sdédio antes do segundo es-
Fégio de lixiviagdo minimiza a corrente de sangria de reci-
clo &cido, melhorando, assim, a economia do processo.

Em uma modalidade, o minério descarregado da cal-
cinagcdo é resfriado e lavado em lavagens de A&agua ou &cido
diluido de outras partes do processo de lixiviacdo. Em outra
modalidade, o minério descarregado da calcinacdo é direta-
mente colocado em contato (i.e. sem uma etapa de resfriamen-
to precedente) com lavagens de &gua ou acido diluido de ou-
tras partes do processo de lixiviacdo. O uso de uma etapa de
contato com a agua produz melhoras de mudanca de etapa para
os resultados de lixiviagdo do segundo estadgio para as se-
guintes impurezas: (i) radionuclideos (U+Th); (ii) metais
alcalino-terrosos; (iii) metais de terras raras; (iv) teor

total de fosfatos; e (v)18102. Seguindo o contato com a &-
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gua, as solugdes de contato sdo tipicamente separadas do mi-
nério calcinado e enviadas para neutralizacéo.

Seguindo o estdgio de calcinacdo, o minério calci-
nado é lixiviado com &acido sulfurico, &acido cloridrico, e/ou
dcido nitrico para formar um minério beneficiado. O é&cido
sulfurico e o &cido cloridrico sdo preferidos. O &acido clo-
ridrico apresenta vantagens devido a sua presenga como acido
redutor com relacdo a lixiviacdo sulfirica do primeiro esta-
gio e seu nivel elevado de solubilidade para metais alcali-
no-terrosos. O &acido sulfurico apresenta a vantagem de que
as solugdes de residuos podem ser recicladas para o sistema
de reciclo acido de lixiviagdo do primeiro estdgio, contanto
que a contaminacdo de metal alcalino na lixiviagdo do segun-
do estdgio seja mantida em um minimo. O A&cido nitrico pode
ser o agente de lixiviacgdo preferido onde condic¢des altamen-
terxidantes sdao favoraveis para a remocdo de impurezas, e
onde a remocgdo melhorada de impurezas superar o alto custo
do HNOs;.

O segundo estadgio de 1lixiviacdo pode ocorrer a
pressdao ambiente ou a uma pressdo elevada. Quando o acido
sulfirico é usado como o agente de lixiviagdo, o minério ti-
tanifero é preferivelmente lixiviado pelo contato do minério
com acido sulfurico a pressdo elevada de pelo menos 68,95
kPa (10 psig), mais preferivelmente de pelo menos 137,89 kPa
(20 psig) e ainda mais preferivelmente de pelo menos 206,84
kPa (30 psig). Como é de conhecimento de técnicos no assun-
to, quando se conduz um processo de lixiviagdo, a pressdo é

dependente da temperatura e da concentragdao do acido envol-
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vido. Com o intuito de aumentar a pressdo, o técnico deve
aumentar a temperatura e/ou diminuir a concentracdo de &aci-
do. Quando o &cido cloridrico é usado como o agente de lixi-
viagdo, o minério titanifero é preferivelmente lixiviado pe-
lo contato do minério com acido cloridrico a pressio ambien-
te.

O segundo estdgio de 1lixiviacdo pode ocorrer a
temperatura ambiente ou elevada. Preferivelmente, o minério
titanifero é lixiviado pelo contato com o minério a uma tem-
peratura de pelo menos 110°C. A lixiviacdo ocorre, preferi-
velmente, para um tempo de reacdo de 10 minutos a 5 horas.

Quando o acido trata-se de Acido cloridrico, pre-
ferivelmente pelo menos uma, mais preferivelmente mais que
uma, e ainda mais preferivelmente todas as condicgcdes de pro-
cesso a seguir sdo empregadas: (1) concentracdo de HCl entre
10-32 por cento em peso; (2) tempo de residéncia de 10 minu-
tos a 5 horas; e (3) relacdo de Aacido anidro/minério maior
que 0, 3.

De modo similar, quando o &acido sulfurico é o a-
gente de lixiviacgcdo, o segundo estdgio de lixiviacdo é con-
duzido usando preferivelmente pelo menos uma, mais preferi-
velmente mais que uma, e ainda mais preferivelmente todas as
condig¢gdes de processo a seguir: (1) concentracdo de H,SOq
entre 5—75.por éento em peso (5-70% em peso se conduzido em
pressdo e temperatura elevada); (2) tempo de residéncia de
10 minutos a 5 horas; e (3) relacdo de acido anidro/minério
maior que 0, 3.

Adicionalmente, o segundo estdgio de 1lixiviacéao



10

15

20

25

18

pode ser realizado na presenca de agentes adicionais, tais
como NaF ou HNO3;, que facilitam a remocdo de impurezas inde-
sejaveis. Embora essa opc¢do ndo seja considerada necessaria
para operacgdo comercial, pequenas quantidades de NaF podem
ser adicionadas a etapa de lixiviacdo do segundo estdgio pa-
ra melhorar ainda a remocdo de radionuclideos, ferro e alu-
minio. De modo similar, pequenas quantidades de HNO3 pode
ser adicionadas para auxiliar na remocdo de urédnio. Se NaF é
usado, ¢é preferivelmente em uma quantidade de até 10 por
cento em peso com base no peso do minério, mais preferivel-
mente até 5 por cento em peso, e ainda mais preferivelmente
até 0,5 por cento em peso. A remocdo de radionuclideos tam-
bém é melhorada, mas o efeito é pequeno. Outros fluoretos
alcalinos soldveis, tais como KF e LiF, bem como HF, podem
ser usados no lugar de NaF. Ademais, misturas de quaisquer
dessas substéncias pbdem ser usadas.

. Uma pequena quantidade de finos é gerada durante a
lixiviagdo do segundo estagio. De modo similar a lixiviacéao
do primeiro estagio, os finos sdo feitos principalmente de
TiO, hidrolisado e sais metalicos.

Apdés a lixiviacdo do segundo estdgio, a mistura de
minério lixiviado bruto, finos e solugdo-mie deve ser sujei-
tada a uma etapa de separacdo e etapa de lavagem, usando,
e.g. agua, para remover os finos e a solucdo-mde do material
bruto. Similarmente a lixiviagdo do primeiro estdgio, varios
meios conhecidos por técnicos no assunto podem ser usados
para a separacdo (e.g. hidrociclones, etc.). Solucdes de la-

vagem desse estagio podem ser enviadas para a lavagem do
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primeiro estdgio de lixiviagdo ou estdgio de lavagem subse-
qliente & calcinagdo, para minimizar o consumo de &gua da
planta. Os finos e a solu¢do-mde sdo separados por filtra-
cdo, sedimentagdo, ou qualquer outro meio aceitavel conheci-
do por técnicos no assunto. A solugdo-mide desse estigio pode
ser referida como “segunda solucdo-mie”.

Os finos acima podem ser enviados para um processo
similar ao empregado para purificar os finos da lixiviacéao
do primeiro estdgio. Desta forma, a segunda fase liquida po-
de ser submetida a separagdo e repastamento para separar a
solugéo—méé, a qual contém acido, do TiO, hidrolisado e sais
metalicos. Os finos podem ser lavados sendo sujeitados a um
liquido de lavagem, e o hidrolisado separado dos sais meta-
licos soltveis.

Devido ao nivel elevado de metais alcalino-
terrosos e de terras raras presentes no minério de anatéasio,
0 processamento dos finos acima pode necessitar de etapas de
processamento adicionais (e.g. digestdo de TiO;) para remo-
ver o TiO; das impurezas.

O &cido virgem pode ser adicionado a solucdo-mie
da separagdo dos finos e a solucgdo reabastecida pode ser re-
ciclada para a lixiviacdo do segundo estdgio. A reposicdo de
acido é relativamente pequena devido a qualidade do polimen-
to da lixiviagdo do segundo estdgio. Uma corrente de sangria
pode ser retirada antes da reposicdo de acido e enviada para
neutralizacdo ou regeneracdo de acido, se necessario.

O acido do reciclo acima contém ambos sais de fer-

ro férrico e ferroso. Como discutido anteriormente, a adicédo
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de um agente de redugdo a lixiviagdo, e.g. pela adigdo de
Ti*® & corrente de reciclo, pode aumentar a remocdo de ra-
dionuclideos.

O minério beneficiado é preferivelmente seco antes
de ser embarcado. E preferido calcinar o produto de minério
beneficiado na presenca de ar e agquecé-lo para remover a a-
gua ligada e para quebrar os acidos e sais residuais, geran-
do, portanto, o rutilo sintético final.

O rutilo sintético supracitado pode, entdo, ser
usado como alimentacdo para cloradores de leito fluidizado.
Os finos do co-produto podem ser usados como matéria-prima
de alimentacgdo para planta de pigmento de sulfato ou proces-
so catalitico. Os sais metélicos, outros que ndo aqueles que
sdo baseados em titdnio, deveriam se tornar concentrados na
corrente de sangria ou reciclo &cido, assim, existiriam oca-
sides favordveis para cristalizagdo ou precipitacdo seletiva
dos sais metalicos mais valiosos.

Os exemplos a seguir ilustram meramente a inven-
¢do. Os técnicos no assunto irdo reconhecer inumeras varia-
¢cdes que estdo dentro do propdésito da invencdo e escopo das
reivindicacodes.

Os exemplos usam anatdsio ou uma mistura de anatéa-
sio e ilmenita (contendo 80% de anatasio e 20% de ilmenita).
A analise dos teores desses minérios pode ser encontrada na
Tabela 1. |

EXEMPLO 1: LIXIVIACAO COM H2S04, CALCINACAO,

LIXIVIACAO COM HC1l

Beneficiado 1A: Anatédsio (400 g) é colocado numa
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autoclave contendo um &acido de lixiviagcdo sintético aquoso
(2057 g, possuindo a composicdo de 35% de H;SO, e 2,5% de
FeSO; para estimular o sulfato de ferro residual de um pro-
cesso de reciclo de &cido). A mistura é aquecida sob agita-
cdo por 5 horas a 160°C e 344,74 kPa (50 psig), em seguida,
despressurizada e resfriada, e os teores descarregados do
fundo da autoclave para um frasco de Erlenmeyer.

O material beneficiado bruto é separado dos finos
e solugdo-mée por decantagdo, purificado adicionalmente pela
lavagem e decantacdo da solucdo-mde e finos residuais, e §é,
finalmente, lavado e filtrado num funil de Buchner. O bene-
ficiado bruto lavado é seco durante a noite a 105°C em um
forno e coletado (220,5 g) para resultar no Beneficiado 1A.

Beneficiado 1B: O Beneficiado 1A (20 g) é calcina-

do com ar a 950°C durante uma hora e &, entdo, lixiviado em
HC1l fervendo (20%, 100 g) sob refluxo por 5 horas antes de
ser resfriado. O material beneficiado bruto ¢é decantado,
filtrado e seco, conforme descrito para o Beneficiado 1A, e
coletado (18,4 g) para resultar no Beneficiado 1B. O materi-
al é calcinado a 900°C.

Beneficiado 1C: O Beneficiado 1A (20,0 g) é mistu-

rado com NaCl (8,0 g de uma solucdo aquosa de 25% em peso) e
posto para secar durante a noite a 103°C. A mistura é, en-
tdo, calcinada a 950°C com ar durante uma hora. O material
calcinado resultante (15 g) é, em seguida, lixiviado em HC1l
fervendo (20%, 100 g) sob refluxo por 5 horas antes de ser
resfriado. O material beneficiado bruto é decantado, filtra-

do e seco, conforme descrito para o Beneficiado 1A, e cole-
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tado (12,5 g) para resultar no Beneficiado 1C. O material é
calcinado a 900°C.

Os resultados (na Tabela 2) mostram um aumento
significativo no teor de TiO; com uma grande diminuig¢do cor-
respondente nos teor de ferro, aluminio e fosfato para bene-
ficiados que sé&o submetidos ao processo de lixiviagdo em
dois estégios da invencédo. O uso de cloreto de sdédio como um
quimico de pré-tratamento, antes da calcinagdo, reduz drama-
ticamente os compostos de silica, alumina, fosfatos, céalcio
e radionuclideos.

EXEMPLO 2: PERFIL DA TEMPERATURA DE CALCINACAO

Beneficiado 2A: Anatasio (400 g) ¢é colocado numa

autoclave contendo um &cido de lixiviac&o sintético aquoso
(1800 g, possuindo uma composigdao de 30 % de HyS04, 3,5% de
FeSO, e 5,6% de Fey(S04)3). A mistura é aquecida sob agitagdo
por 5 horas a 160°C e 344,74 kPa (50 psig), em seguida, des-
pressurizada e resfriada, e os teores descarregados do fundo
da autoclave para um frasco de Erlenmeyer.

O material beneficiado bruto é decantado, filtrado
e seco, conforme descrito.para o Beneficiado 1A, e coletado
para resultar no Beneficiado 2A.

Beneficiado 2B, 2C e 2D: O Beneficiado 2A é mistu-

rado com NaCl (solucdo aquosa de 25% em peso) em uma relagdo
de sal anidro/beneficiado de 10% e posto para secar durante
a noite a 103°C. O material é, entdo, dividido em amostras
separadas e calcinado com ar em conformidade com os perfis
de temperatura a seguir: o material 2B é calcinado a 900°C

por 30 minutos, seguido de 950°C por 30 minutos adicionais;
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o material 2C é calcinado a 950°C por 30 minutos, seguido de
1000°C por 30 minutos adicionais; e o material 2D é calcina-
do a 950°C por uma hora.

Os materiais calcinados resultantes (tipicamente
18 g) sé&do, entdo, lixiviados separadamente em HC1l fervendo
(20%, 100 g) sob refluxo por 5 horas, antes de ser resfria-
do. Os materiais beneficiados brutos sdo decantados, filtra-
dos e secos, conforme descrito para o Beneficiado 1A, e co-
letados para formarem o Beneficiado 2B, 2C e 2D. Esses mate-
riais sdo calcinados a 900°C.

Um conjunto de experiéncias similares foili realiza-
do com a matéria-prima de alimentacdo anatédsio-ilmenita, pa-
ra produzir Beneficiados 2E (produzido da mesma maneira que
o 2A), 2F (preparado da mesma maneira que o 2B), 2G (produ-
zido da mesma maneira que o 2C) e 2H (produzido da mesma ma-
neira que o 2D).

Os resultados (Tabela 3) mostram uma melhora sig-
nificativa na capacidade de lixiviagdo de uranio, tério e
terras raras para os Beneficiados 2B, 2C, 2F e 2G, os quais
foram submetidos a manipulacdo do perfil de temperatura,
comparados com os Beneficiados 2D e 2H, gque mantiveram uma
temperatura de calcinagdo estavel.

EXEMPLO 3: EFEITO DA ETAPA DE LAVAGEM SUBSEQUENTE
A CALCINACAO

Beneficiado 3: A mistura de minério de anata-

sio/ilmenita (350 g) é colocada numa autoclave contendo um
acido de lixiviagdo sintético aquoso (2100 g, possuindo uma

composicdo de 35% de HyS04, 3,2% de Fey(SO4)3 e 2,0% de Fe-
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SO4). A mistura é aquecida sob agitacdo durante 5 horas a
140°C e 220,63 kPa (32 psig), em seguida, despressurizada e
resfriada, e os teores descarregados do fundo da autoclave
para um frasco de Erlenmeyer. O material beneficiado bruto é
decantado, filtrado e seco, conforme descrito para o Benefi-
ciado 1A, e coletado (150 g). Cinco lixiviacdes com H;SOq4
adicionais do primeiro estdgio do minério de anatéa-
sio/ilmenita sdo realizadas em conformidade com o procedi-
mento acima. Cada uma das seis lixiviagdes do primeiro estéa-
gio é mantida separada durante o pré-tratamento subseqiente.

Os beneficiados do primeiro estagio s&do, entéo,
pré-tratados separadamente com uma solucdo de NaCl a 20% nu-
ma relacdo de sal anidro/beneficiado de 8% e, em seguida,
seco durante a noite a 103°C num forno. Os materiais sé&o,
entdo, calcinados por 30 minutos a 975°C e 30 minutos a
1025°C.

Trés amostras calcinadas s&o postas para resfriar
lentamente apds a calcinacd@o, em seguida, sdo lavadas por
decantacdo (pela lavagem com &gua e decantacdo imediata) até
que a solugdo de decantacgdo esteja clara. As amostras lava-
das sdo coletadas num funil de Buchner e secas durante a
noite a 103°C. Cada uma das (3) porgdes de minério lavado é
dividida em 6 lotes (cada um com aproximadamente 20 g) e, em
seguida, sdo lixiviadas em HCl a 20% (100 g) sob refluxo du-
rante cinco horas. O material bruto é decantado, filtrado e
seco, conforme descrito para o Beneficiado 1A, e, entéo,
calcinado a 900°C com ar.

Os materiais beneficiados (Beneficiado 3 junto)
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sdo analisados separadamente para composicdo e a média da
composicdo das amostras de beneficiados sdo mostradas na Ta-
bela 4.

EXEMPLO 4: SEGUNDO ESTAGIO DE LIXIVIACAO COM H,SO4

Beneficiado 4A: O minério de anatédsio/ilmenita

(300 g) é colocado numa autoclave contendo um acido de lixi-
viacdo sintético aquoso (1800 g, possuindo uma composicdo de
30% de HyS04, 5,6% de Fey(S04)3 e 3,5% de FeSO4). A mistura é
aquecida sob agitacdo por 5 horas a 160°C e 344,74 kPa (50
psig), em seguida, despressurizada e resfriada, e os teores
descafregados do fundo da autoclave para um frasco de Erlen-
meyer. O material beneficiédo bruto é decantado, filtrado e
seco, conforme descrito para o Beneficiado 1A. O procedimen-
to acima é repetido 18 vezes e os beneficiados resultantes
do primeiro estdgio sdo misturados para uso adicional.

Beneficiado 4B: O Beneficiado 4A (172 g) é pré-

tratado com uma solugdo de NaOH a 17,5% numa relacdo de hi-
dréxido anidro/beneficiado de 7% e posto para secar durante
a noite a 103°C. O material é, entdo, calcinado por 30 minu-
tos a 1050°C, seguidos de 30 minutos a 1100°C, e, em segui-
da, resfriado lentamente, e lavado por decantacdo. A amostra
€ coletada num funil de Buchner e seca durante a noite a
103°C.

A améstra lavada (160 g) é colocada numa autoclave
com acido de lixiviacdo sintético (1350 g, compreendendo 25%
de H,S04, 8,0% de Fey(S0O4)3 € 5,0% de FeSOQ4). A mistura é a-
quecida sob agitacdo por 5 horas a 140°C e 206,84 kPa (30

psig), em seguida, despressurizada e resfriada, e os teores
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descarregados do fundo da autoclave. O material bruto é de-
cantado, filtrado e seco, conforme descrito para o Benefici-
ado 1A, e calcinado a 900°C com ar.

Os resultados (Tabela 4) mostram resultados de 1li-
xiviacdo do segundo estdgio com &cido sulfudrico (similar a
lixiviagdao do segundo estdgio com HCl) em reducgdes dramati-
cas de radionuclideos, calcio, estréncio, terras raras, fos-
fatos, manganés, vanadio e zircédnia.

Beneficiado 4C: Uma amostra do material preparado

identicamente ao Beneficiado 4A (67 g) é pré-tratada com uma
solugdao de NaCl a 25% numa relacdo de cloreto ani-
dro/beneficiado de 10% e posta para secar durante a noite a
103°C. O material é, entdo, calcinado por 30 minutos a
950°C, seguidos de 30 minutos a 1000°C, em seguida, lenta-
mente resfriado.

O material calcinado resultante (10 g) &, entéo,
lixiviado & pressdo atmosférica em H,;S0; fervendo (60,0%;
100 g) sob refluxo por 5 horas, antes de ser resfriado. O
material bruto é decantado, filtrado e seco, cénforme des-
crito para o Beneficiado 1A, e calcinado a 900°C com ar.

Os resultados (Tabela 4) mostram resultados de li-
xiviacdo atmosférica do segundo estdgio com &cido sulfirico
(similar a lixiviagdo do segundo estdgio com HCl) em redu-
¢0es dramdticas de radionuclideos, céalcio, estrdéncio, terras

raras, fosfatos, manganés, ferro e aluminio.
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TABELA 1: COMPOSICAO DAS MATERIAS-PRIMAS DE
ALIMENTACAO DE MINERIO
Matérias-primas de Alimentagdo
Componentes Técnica Analitica
de Minério
Anatdsio/ilmenita Anatéasio
Ti0 (%) 52,9 60,6 Raio-x/Uniquant
Fe,0s (%) 25,1 16,2 Raio-x/Uniquant
Al,05(%) 5,9 6,2 Raio-x/Uniquant
Si0y (%) 1,51 1,53 Raio-x/Uniquant
P,0s5 (%) 6,3 7,4 Raio-x/Uniquant
MnO (%) 0,98 0,71 Raio-x/Uniquant
2r0s (%) 0,67 0,78 Raio-x/Uniquant
Cao (%) 1,24 1,53 Raio-x/Uniquant
Sro(%) 0, 60 0,64 Raio-x/Uniquant
BaO (%) 1,15 0,98 Raio-x/Uniquant
Terras Ra-
2,3 2,1 Raio-x/Uniquant
ras (%)
Ativacdo com néu-
U (ppm) 172 202
trons
Ativacdo com néu-
Th (ppm) 487 544
trons
TABELA 2: EFEITO DA LIXIVIACAO COM H,SOq4,
CALCINACAO E LIXIVIACAO COM HC1
Componentes 1A 1B 1C
Ti0, (%) 88,5 89, 8 93,7
Fe,0s (%) 2,38 2,01 1,77
Al,05(%) 0,74 0,63 0,06
Si0s (%) 1,41 1,85 0,89
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P,05 (%) 2,32 1,42 0,18
MnO (%) 0,11 0,11 0,08
2r0; (%) 0,82 0,74 0,82
Cao (%) 0,16 0,08 0,03
SrO(%) 0,06 n.d. n.d.
BaO (%) 0,23 0,08 0,12
Terras Raras (%) 0,48 0,10 0,29
U (ppm) 109 93 60

Th (ppm) 176 104 91

n.d.= nédo detectado

TABELA 3: EFEITO DO PERFIL DE TEMPERATURA DA

CALCINACAO

Componentes | Anatdsio Rnatasio/Ilmenita

2A 2B 2C 2D 2E 2F 2G 2H
Ti0;, (%) 85,9 |89,6 }{9,1 |[9,2 [83,7 [83,5 |84,8 |84,4
FexOs (%) 5,5 5,2 5,0 4,9 6,6 8,87 |7,88 |8,27
Al,03(%) 0,79 |0,45 0,32 0,26 |1,04 |0,58 |0,52 |0,41
Si0; (%) 1,56 (0,65 |0,77 |0,89 |1,62 |1,73 |2,18 |2,57
P,05 (%) 2,1 0,19 (0,16 |0,21 |2,3 0,17 10,13 |0,31
MnO (%) 0,2 0,16 (0,14 |0,14 0,25 |0,27 |0,23 |0,21
2r0; (%) 0,72 |0,61 |0,63 |0,72 |0,68 |0,98 |0,78 |[1,14
Caé(%) 0,16 |0,05 |0,05 }|0,05 (0,22 |0,08 |0,05 |[0O,07
SrO(%) 0,07 |n.d. |n.d. |n.d. 0,08 |n.d. |n.d. |n.d.
BaO (%) 0,24 (0,23 0,24 |0,22 |0,25 |0,16 |0,16 [0,10
Terras Ra-|0,56 |0,27 |0,33 |0,44 |0,76 [0,20 |0,21 |O,643
ras (%) |
U (ppm) 95 31 32 42 104 28 31 40
Th (ppm) 202 94 90 121 195 61 65 109
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n.d. = nao detectado

TABELA 4: EFEITO DA LAVAGEM E EFEITO DO SEGUNDO
ESTAGIO DE LIXIVIACAO COM ACIDO SULFURICO
Componentes 3 4A 4B 4C
Ti0, (%) 89,0 82,5 86,65 92,9
FexOs3 (%) 4,40 7,71 4,57 1,36
Al,05(%) 0,38 0,99 0,87 0,16
Si0,(%) 2,25 1,63 2,59 1,52
P,0s5 (%) 0,46 1,58 0,06 0,12
MnO (%) 0,16 0,26 0,17 0,11
2r0, (%) 1,12 0,96 0,64 0,98
V05 (%) 0,37 0,07 n.d. 0,38
Cao (%) 0,06 0,12 0,06 0,04
SrO(%) - 0,07 0,03 0,04
BaO (%) - 0,22 0,19 0,26
Terras Raras(%) | 0,12 0,36 0,06 0,19
U (ppm) 50 80 18 40
Th (ppm) 47 113 32 37

n.d.

= ndo detectado
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REIVINDICACOES

1. Processo para beneficiar um minério titanifero,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende:

(a) lixiviar o minério titanifero com acido sulfu-
rico para formar um minério lixiviado e uma fase liquida;

(b) calcinar o minério lixiviado na presenga de
oxigénio para formar um minério calcinado, onde o minério
lixiviado ndo é reduzido antes, ou subseqiente a calcinacdo; e

(c) lixiviar o minério calcinado com um &acido se-
lecionado do grupo consistindo em &cido sulfurico, a&cido
cloridrico, &cido nitrico e mistura dos mesmos, para formar
um minério beneficiado.

2. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o minério titanifero compre-
ende um minério selecionado do grupo consistindo em escédria,
minério de anatédsio, ilmenita e mistura dos mesmos.

3. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o minério titanifero ndo é
sujeitado a um pré-tratamento quimico ou térmico antes da
lixiviacdo do minério titanifero.

4, Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de gque o minério titanifero é pré-
tratado por oxidacdo seguida de reducéo.

5. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o minério titanifero é pré-
tratado por redugdo seguida de separacdo magnética e/ou oxi-
dacdo branda.

6. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
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CARACTERIZADO pelo fato de que o acido sulfurico da etapa
(a) é obtido principalmente de uma corrente de residuo e/ou
uma corrente de reciclo.

7. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que a lixiviacdo do minério tita-
nifero ocorre a uma pressdo de pelo menos 68,95 kPa (10
psig) .

8. Processo, de acordo com a reivindicacado 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que a lixiviacdo do minério tita-
nifero ocorre a uma temperatura de pelo menos 110°C.

9. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que a lixiviacdo do minério cal-
cinado ocorre a uma pressdo de pelo menos 68,95 kPa (10
psig) usando acido sulfirico.

10. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que a lixiviacgdo do minério cal-
cinado ocorre a uma temperatura de pelo menos 110°C.

11. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o &cido sulfarico da etapa
(a) possui uma concentracdo de 5% a 65% em peso.

12. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende ainda separar o
minério lixiviado da fase liquida, onde a fase liquida com-
preende solucdao-mde, a qual compreende Aacido sulfurico e
sais metdlicos, e finos compreendendo TiO(OH),, sais metédli-
cos e hidratos metédlicos.

13. Processo, de acordo com a reivindicacdo 12,

CARACTERIZADO pelo fato de que compreende ainda separar a
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solucdo-mide dos finos.

14. Processo, de acordo com a reivindicacdo 13,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende cristalizar os
sais metédlicos a partir da solucdo-mde e reconcentrar o aci-
do sulfarico.

15. Processo, de acordo com a reivindicacédo 14,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende ainda reciclar o
4dcido reconcentrado para a etapa de lixiviacédo (a).

16. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende calcinar o minério
lixiviado a uma temperatura de 900°C a 1100°C.

17. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende calcinar o minério
lixiviado a uma primeira temperatura maior que 800°C e, em
seguida, aquecer para uma segunda temperatura maior que a
primeira temperatura.

18. Processo, de acordo com a reivindicacado 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende ainda combinar o
minério lixiviado com pelo menos um aditivo quimico antes da
etapa de calcinagao.

19. Processo, de acordo com a reivindicacdo 18,
CARACTERIZADO pelo fato de que o aditivo quimico é selecio-
nado do grupo consistindo em NaCl, Na,CO;, NaOH, KC1l, K,COs3,
KOH e mistura dos mesmos.

20. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que compreende ainda colocar o
minério calcinado em contato com a Agua antes da etapa de

lixiviacdo (c).
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RESUMO

“BENEFICIAMENTO DE MINERIO TITANIFERO”

Essa invengdo refere-se a um processo para benefi-
ciar um minério titanifero. O processo compreende a lixivia-
¢d8o do minério titanifero com acido sulfdrico para formar um
minério lixiviado, a calcinagdo do minério lixiviado na pre-
senga de oxigénio para formar um minério calcinado, e a li-
xiviagdo do minério calcinado com &acido sulfﬁrico, acido
cloridrico e/ou &cido nitrico para formar um minério benefi-
ciado. O minério lixiviado ndo é reduzido antes, ou subse-

guiente a calcinacgéo.
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