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“METODO DE PURIFICAR UMA CORRENTE DO PROCESSO BAYER”
FUNDAMENTOS
CAMPO DA INVENCAO

[0001] Esta inven¢do diz respeito em geral a métodos e composi¢des
para tratar das correntes do processo Bayer. Mais particularmente, ela diz
respeito a métodos de extragdo de solventes que utilizam um sal organico para
remover constituintes indesejaveis (tais como o oxalato) das correntes do
processo Bayer.

DESCRICAO DA TECNICA RELACIONADA

[0002] O processo quase universalmente usado para a fabricacdo de
alumina é o Processo Bayer. Em um Processo Bayer comercial tipico, a
bauxita bruta € pulverizada a um estado finamente dividido. O minério
pulverizado € entdo alimentado a um misturador de pasta em que uma pasta ¢
preparada com o uso de liquido gasto e céustico adicionado. Esta pasta de
bauxita € entdo diluida e enviada através de uma série de digestores em que,
em cerca de 300° a 800° F (149 a 426,5 °C) e 100 a 2000 psi (690 kPa a
13800 kPa), cerca de 98 % da alumina disponivel total sao extraidos do
minério, 0 qual pode conter as formas de alumina tanto triiddratada quanto
monoidratada. O efluente dos digestores passa através de uma série de
tanques de vaporizacdo ou de purgacdo nos quais o calor e o condensado sao
recuperados quando a pasta digerida € esfriada a cerca de 230 °F (110 °C) e
levada a pressao atmosférica. O liquido de aluminato que deixa a operacdo de
vaporizagdo tipicamente contém cerca de 1 a 20 % de sOlidos, os quais
incluem os residuos insoliveis que permanecem apOs a reacao entre 0 minério
de bauxita e o material basico usado para digerir 0 minério € 0os componentes
insoliveis que se precipitam durante a digestao.

[0003] As particulas sOlidas mais grossas sao geralmente removidas

com um ciclone “coletor de areia”. Para separar as particulas sOlidas mais
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finas do liquido, a pasta € tipicamente alimentada ao pog¢o central de um
sedimentador de lama (também denominado um decantador, um espessador
de residuo ou um espessador de varredura) em que ele € tratado com um
floculante. Quando a lama se sedimenta, a solu¢do de aluminato de sodio
purificada, referida como liquido “verde” ou “potencial”, transborda de um
vertedor no topo do tanque de sedimentacdo da lama e € passada para as
etapas de processamento subsequentes. Os soOlidos sedimentados (“lama
vermelha) sdo recolhidos do fundo do sedimentador de lama e passados
através de um circuito de lavagem em contra-corrente (denominado “o trem
lavador”) para recuperacao adicional do aluminato de sédio e da soda. O
liquido de aluminato que transborda do sedimentador (transbordamento do
sedimentador ou do espessador) ainda contém vérias impurezas, tanto
dissolvidas quanto nao dissolvidas, incluindo tipicamente 50 a 200 mg de
sOlidos em suspensdo nao dissolvidos por litro. Este liquido ainda € entdo
geralmente purificado por filtragdo para remover os s0lidos em suspensao nao
dissolvidos para dar um filtrado com cerca de 10 mg ou menos de sdlidos em
suspensao nao dissolvidos por litro de liquido. A alumina, na forma
relativamente pura, € entdo precipitada do filtrado como cristais de triiddrato de
alumina. A fase liquida remanescente ou o liquido gasto podem ser
concentrados para formar solucdo “forte”, da qual o triidrato de alumina
adicional pode ser precipitado e da qual o liquido gasto adicional pode ser
gerado. As correntes de liquido gasto sdo tipicamente devolvidas a etapa de
digestao 1inicial e empregadas como um digestivo de minério adicional apés
ter sido reconstituido com cdustico adicional.

[0004] O minério de bauxita geralmente contém impurezas organicas e
inorganicas, cujas quantidades sdo especificas para a fonte de bauxita.
Durante os estdgios prematuros da digestdo, o liquido Bayer contém uma

ampla variedade de compostos organicos que incluem 4cidos polibésicos,
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acidos poliidroxi, alcodis e fendis, dcido benzenocarboxilico, 4cidos humicos
e fulvicos, lignina, celulose, e outros carboidratos. Sob condi¢des alcalinas
oxidantes, como aquelas existentes no sistema Bayer, estas moléculas
organicas complexas se decompdem para formar outros compostos tais como
os sais sodicos de 4cido formico, succinico, acético, lactico e oxalico.
Predominante entre estes € o oxalato de sodio.

[0005] O oxalato de s6dio tem uma baixa solubilidade nas solu¢des
céusticas e, assim, se nao adequadamente controlado, tende a precipitar-se em
uma forma acicular (fino, como agulha) nas regides do circuito Bayer em que
existe um aumento na causticidade ou uma reducdo na temperatura. Estas
agulhas finas de oxalato de s6dio podem nuclear o triiddrato de alumina e
inibir sua aglomeracao, resultando em particulas indesejaveis de gibbsita fina,
as quais sdo dificeis de se classificar ¢ sdo menos do que ideais para
calcificacdo. A geragdo excessiva das particulas finas pode levar ao bloqueio
dos poros nas telas do filtro durante a filtracao do liquido de extravasamento
mais espesso, dai reduzindo indesejavelmente a taxa de filtragao.

[0006] Durante o estdgio de calcinacdo, o oxalato pode decompor-se
para deixar particulas de alumina frégeis tendo elevado conteido de sddio, o
que por sua vez pode aumentar o custo da producao do aluminio e
subsequentemente produzir niveis indesejdveis de emissdes de CO..
Adicionalmente, por causa da formacdao do oxalato de sodio: (1) o
desenvolvimento de incrustacdes pode ser aumentado; (2) pode haver um
aumento no ponto de ebulicao do liquido; (3) as perdas cédusticas podem ser
observadas no circuito (por causa da formacao dos sais de s6dio orgéanicos);
e/ou (4) a viscosidade e a densidade do liquido Bayer podem ser aumentadas,
resultando em custos aumentados do transporte do material.

[0007] A presenca de oxalato e/ou outras espécies organicas tais como

glicoisossacarinato, gluconato, tartarato e manitol pode reduzir a producao de
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precipitacao da gibbsita. A presenca de gluconato pode reduzir o indice de
crescimento da gibbsita. A presenca de substincias humicas no liquido Bayer
¢ comum. Por causa de sua natureza tensoativa, 0 meio e as substancias
humicas de elevado peso molecular sao frequentemente responsaveis pela
formacdo de bolhas do liquido e pela interferéncia com a floculacdo de lama
vermelha. Os altos niveis de material organico no liquido Bayer podem
também resultar em um decréscimo na eficiéncia da coagulacdo e¢ na
purificacdo do sobrenadante durante o circuito de lama vermelha. O triidrato
de alumina contendo altos niveis de matéria orginica também tende a
produzir um produto final tendo um nivel indesejavelmente elevado de
coloracao e/ou nivel de impureza.

[0008] Como o processo Bayer € ciclico, a matéria orginica que entra na
corrente do processo tende a acumular-se com cada ciclo do processo, com
concentragdo de impurezas de estado estaciondrio determinada pela entrada
do processo e pelas correntes de saida. As saidas orgénicas principais sao o
circuito de lama vermelha com o produto gibbsita, através da oxidagao ao
dioxido de carbono ou carbonato e através de quaisquer etapas de remogao
organicas no lugar.

[0009] M¢étodos para tratar do problema de impureza organica foram
examinados. Ver, por exemplo, Foster e Roberson, Light Met., (1988), 79;
U.S. 7.067.106; Tran et al., Light Met., (1986), 217, Stuart, Light Met.,
(1988), 95; Yamada et al., Light Met., (1981), 117; Brown, Light Met.,
(1989), 121; U.S. 4.280.987; Shibue et al., Light Met., (1990), 35; Kumar,
Light Met., (1991), 1229; Hollanders e Boom, Light Met., (1994), 91; Perrotta
e Williams, Light Met., (1995), 77; Perrotta e Williams, Light Met., (1996),
17; Williams e Perrotta, Light Met., (1998), 81; U.S. 4.496.524; The e Bush,
Light Met, (1987), 5; Pulpeiro et al., Light Met., (1998), 89; Farquharson et
al., Light Met, (1995), 95; U.S. 5.385.586; U.S. 4.036.931; Bangun ¢ Adesina,
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App. Catalysis A: Gen., (1998), 175: 221; Pareek et al., Adv. Environ. Res.,
(2003), 7: 411; WO 97/22556; Atkins e Grocott, Light Met., (1993), 151;
Cousineau e The, Light Met., (1991), 139; U.S. 4.902.425; U.S. 5.284.634;
WO 07/066143. No entanto, a despeito destes esforcos, existe uma
necessidade hid muito sentida de métodos melhorados de remocdo de

impurezas das correntes do processo Bayer.
SUMARIO DA INVENCAOQ

[0010] Em uma forma de realizacao, € fornecido um método de purificar
uma corrente do processo Bayer. O método compreende prover uma fase
liquida que compreende uma quantidade de extracdo de oxalato de um sal
organico, em que o sal orgdnico compreende um cdtion organico quaterndrio,
e em que a fase liquida € pelo menos parcialmente imiscivel com a corrente
do processo Bayer. A corrente do processo Bayer € intermisturada com a fase
liquida em uma quantidade eficaz para formar uma mistura bifasica de
liquido/liquido, em que a mistura bifasica de liquido/liquido compreende
primariamente uma fase do processo Bayer e primariamente uma fase do sal
orgdnico. A fase do processo Bayer primariamente ¢, pelo menos
parcialmente, separada primariamente da fase do sal orgdnico para formar
primariamente uma fase do processo Bayer separada e primariamente uma
fase do sal orgénico separada. No método, a intermistura € eficaz para reduzir
a concentracdo de oxalato na corrente do processo Bayer.

[0011] Em outra forma de realizagdo, uma composicdo € fornecida
compreendendo uma mistura bifasica de liquido/liquido, em que a mistura
bifésica de liquido/liquido compreende primariamente uma fase do processo
Bayer e primariamente uma fase do sal orginico, ¢ em que a fase do sal
organico compreende uma quantidade de extracdo do oxalato de um cation
organico quaternario.

[0012] Estas e outras formas de realizacdo sao descritas em mais

detalhes abaixo.
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DESCRICAO DETALHADA

[0013] Virias formas de realizacdo aqui descritas dizem respeito a

composi¢des ¢ métodos de purificar uma corrente do processo Bayer. Uma
corrente do processo Bayer ¢ uma corrente liquida gerada durante o processo
Bayer e inclui as vdrias correntes do processo Bayer mencionadas acima,
incluindo as correntes de transbordamento do espessador, do liquido
potencial, do liquido gasto e da solucdo forte. Em termos gerais, os métodos
de purificagdo aqui descritos sdo extragdes de liquido/liquido que envolvem
extrair constituintes indesejaveis (por exemplo, oxalato) de uma corrente do
processo Bayer pela intermistura com um extrator que seja, pelo menos
parcialmente, imiscivel com a corrente do processo Bayer, depois separando
as fases resultantes. Foi observado que os extratores liquidos que contém um
sal organico sdo altamente eficazes para extrair impurezas indesejaveis. Os
métodos aqui descritos podem ser implementados na forma de uma operacao
unitiria de remo¢ao de impurezas, que € adicionada ao processo Bayer em
qualquer ponto apés o espessador através da digestdo, com a localizacao
preferida sendo diretamente ap0s o estdgio final de precipitacdo do triidrato
de alumina. Exemplos de impurezas que podem ser removidas incluem, sem
limitar, as espécies organicas (por exemplo, oxalato, formiato, acetato e
humatos) e/ou espécies inorganicas (por exemplo, aquelas que reduzem a
pureza do triidrato de alumina tais como o cloreto, sulfato, 6xidos de gélio
e/ou hidroxidos de gélio). Além de remover as impurezas anidnicas
indesejaveis do processo, a concentragdo cdustica (OH") pode ser aumentada
no liquido Bayer através da troca de &nions durante a extracdo de impurezas,
criando beneficios econdmicos adicionais ao usudrio final. Por exemplo, a
agua pode ser removida da corrente do processo Bayer podendo ser extraida
na fase liquida, particularmente quando o sal orginico catidnico seja
associado com quantidades significativas de anions de hidroxido. As fases

podem entdo ser separadas, por esse meio reduzindo o nivel de 4gua na
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corrente do processo Bayer.

[0014] As impurezas orginicas e/ou inorganicas de uma corrente Bayer
podem ser extraidas na fase liquida extratora. Por exemplo, em uma forma de
realizacao na qual o sal cationico seja hidroxido de tetrabutilamonio, cerca de
48,2 por cento em peso de oxalato/succinato e cerca de 85,6, 91,7 e 96,1 por
cento em peso de ions de acetato, formiato e cloreto, respectivamente, podem
ser removidos do liquido Bayer. O conteudo total de carbono organico (TOC)
pode ser reduzido em cerca de 63,0 por cento em peso no liquido Bayer.
Igualmente, uma forte redugao visual na cor do Liquido Bayer apds o contato
com a solucdo organica quaterndria catidnica rica em cdtions pode ser
observada. Em outra forma de realiza¢do na qual o sal catidnico € o hidroxido
de tetrabutilfosfonio cerca de 53,38 por cento em peso de oxalato/succinato,
83,93, 91,93, 96,48 por cento em peso de ions de acetato, formiato e cloreto,
respectivamente, podem ser removidos de um liquido Bayer. O conteido de
TOC no liquido Bayer pode ser reduzido em cerca de 67,7 % em peso.

[0015] Uma forma de realizacdo prové um método de purificar uma
corrente do processo Bayer que compreende prover uma fase liquida que
compreende uma quantidade de extracdo de oxalato de um sal organico, ¢
intermisturar a corrente do processo Bayer com a fase liquida em uma
quantidade eficaz para formar uma mistura bifésica de liquido/liquido. O sal
organico compreende um cation organico quaternério, e a fase liquida € pelo
menos parcialmente imiscivel com a corrente do processo Bayer. A mistura
bifésica de liquido/liquido resultante contém primariamente uma fase do
processo Bayer e primariamente uma fase de sal organico. A separacao da
fase primariamente do processo Bayer, da fase primariamente do sal orgénico,
forma primariamente uma fase do processo Bayer separada e primariamente
uma fase de sal organico separada. A intermistura da quantidade de extracao
do oxalato de um sal orgdnico com a corrente do processo Bayer € eficaz para

reduzir a concentracdo de oxalato na corrente do processo Bayer. Esta
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invencdo nao se acha ligada a teoria de operacdo, mas acredita-se que a
extracdo da 4gua e das impurezas (tais como o oxalato) da corrente do
processo Bayer na fase liquida, com a qual ela se acha intermisturada, ¢
facilitada pelas condi¢des da mistura e pela presenca do sal orginico na fase
liquida. Em algumas formas de realizacdo, a intermistura ¢ também eficaz
para reduzir a concentracdo de um ou mais outras impurezas na corrente do
processo Bayer, tais como uma impureza inorganica (por exemplo, cloreto).

[0016] O extrator de fase liquida contém um sal organico que
compreende um cdtion organico quaternario. Exemplos de sais orginicos
adequados sdo aqui descritos e incluem os assim chamados “liquidos
10nicos”. Exemplos de cations organicos quaterndrios incluem o fosfonio,
amoOnio, i1midazdlio, pirrolidinio, quinolinio, pirazolio, oxazolio, tiazolio,
isoquinolinio e piperidinio. Aqueles versados na técnica entenderdo que os
exemplo acima dos cations orgadnicos quaterndrios incluem suas versdes

substituidas, incluindo as seguintes:
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em que R' a R® s30, cada um independentemente, selecionados
de um hidrogénio, ou um grupo alquila C;-Csy opcionalmente substituido, em
que o0s substituintes opcionais incluem uma ou mais funcionalidades
selecionadas dentre alquila, alquenila, alquinila, alcoxialquila, 4cido
carboxilico, 4lcool, carboxilato, hidroxila e arila. R' a R® cada um
individualmente, compreendem de cerca de 1 a cerca de 50 atomos de
carbono, por exemplo de cerca de 1 a cerca de 20 4tomos de carbono.
[0017] O termo “alquila”, como aqui usado, pode ser um grupo de
hidrocarboneto ramificado ou nio ramificado compreendendo de 1 a 50
atomos de carbono (isto €, metila, etila, n-propila, isopropila, n-butila,
isobutila, t-butila, pentila, hexila, heptila, octila, nonila, decila, dodecila,
tetradecila, hexadecila etc.). O grupo alquila pode ser ndo substituido ou
substituido por um ou mais substituintes, incluindo, porém sem limitar,
alquila, alcoxi, alquenila, alquila halogenada, alquinila, arila, heteroarila,
aldeido, cetona, amino, hidroxila, acido carboxilico, éter, éster, tiol, sulfo-oxo,
silila, sulfoxido, sulfonila, sulfona, haleto ou nitro, como descrito abaixo. O
termo “alquila” € geralmente usado para referir-se aos grupos alquila ndo
substituidos quanto aos grupos alquila substituidos; os grupos alquila
substituidos aqui usados sao descritos mediante referéncia ao substituinte ou
substituintes especificos. Por exemplo, “alquilamino” descreve um grupo

alquila que € substituido por um ou mais grupos amino, como descrito abaixo.
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A expressdao “alquila halogenada” descreve um grupo alquila que ¢
substituido por um ou mais haleto (por exemplo, fldor, cloro, bromo ou 10do).
Quando “alquila” € usado em um caso e um termo especifico tal como
“alquildlcool” seja usado em outro, ndo significa sugerir que o termo “alquila”
ndo se refira também a termos especificos tais como o “alquildlcool” e outros.
Quando do uso de um termo geral tal como “alquila” e um termo especifico
tal como “alquildlcool”, ndo € subentendido que o termo geral também nao
inclua o termo especifico. Esta pritica ¢ também usada para outros termos
aqui descritos.

[0018] O termo “alc6xi” denota um grupo alquila ligado através de uma
unica ligacdo éter terminal. A *“alquenila” ¢ um grupo hidrocarboneto
substituido ou n3o substituido compreendendo 2 a 50 dtomos de carbono que
contenham pelo menos uma ligacdo dupla de carbono-carbono. O termo
“alquenila” inclui quaisquer 1sOmeros nos quais 0 composto possa existir. O
grupo alquenila pode ser substituido por um ou mais grupos, incluindo, porém
sem limitar, alquila, alcoxi, alquenila, alquila halogenada, alquinila, arila,
heteroarila, aldeido, cetona, amino, hidroxila, acido carboxilico, éter, éster,
tiol, sulfo-oxo, silila, sulfoxido, sulfonila, sulfona, haleto ou nitro, como
descrito abaixo.

[0019] A expressao “alquila halogenada”, como aqui usada, é um grupo
alquila que € substituido por pelo menos um halégeno (por exemplo, fluoreto,
cloreto, brometo, iodeto). A alquila halogenada pode também ser nao
substituida, ou substituida por um ou mais grupos que incluam, porém sem
limitar, alquila, alcOxi, alquenila, alquila halogenada, alquinila, arila,
heteroarila, aldeido, cetona, amino, hidroxila, acido carboxilico, éter, éster,
tiol, sulfo-oxo, silila, sulfoxido, sulfonila, sulfona, haleto ou nitro, como
descrito abaixo.

[0020] O termo “alquinila” denota um grupo hidrocarboneto substituido

ou ndo substituido compreendendo de 2 a 50 dtomos de carbono que contém

Petigdo 870180159434, de 06/12/2018, pag. 21/55



12/40

pelo menos uma ligagdo tripla de carbono-carbono. O grupo alquenila pode
ser substituido por um ou mais grupos, incluindo, porém sem limitar, alquila,
alcoxi, alquenila, alquila halogenada, alquinila, arila, heteroarila, aldeido,
cetona, amino, hidroxila, dcido carboxilico, éter, éster, tiol, sulfo-oxo, silila,
sulfoxido, sulfonila, sulfona, haleto ou nitro, como descrito abaixo.

[0021] O termo “arila” € um grupo hidrocarboneto que compreende de
um ou mais anéis aromaticos, incluindo, porém sem limitar, fenila, naftila,
bifenila e outros. O termo inclui “heteroarila”, que € um grupo aroméatico que
contém pelo menos um heterodtomo dentro do anel aromdtico. Um
heterodtomo pode ser, porém sem limitar, oxigénio, nitrogénio, enxofre e
fosforo. O grupo arila pode ser ndo substituido ou substituido por um ou mais
grupos incluindo, porém sem limitar, alquila, alcoxi, alquenila, alquila
halogenada, alquinila, arila, heteroarila, aldeido, cetona, amino, hidroxila,
acido carboxilico, éter, éster, tiol, sulfo-oxo, silila, sulfoxido, sulfonila,
sulfona, haleto ou nitro.

[0022] O termo “aldeido” refere-se a um grupo -(CO)H [em que (CO)
representa C=0]. O termo “cetona” refere-se a um grupo Rx(CO)Ry, em que
Rx e Ry podem, cada um independentemente, ser uma alquila, alcoxi,
alquenila, alquinila ou arila, ligados ao grupo (CO) através de ligacdes de
carbono-carbono. Os termos “amina” ou “amino” referem-se a um grupo
NRaRbRc, em que Ra, Rb e Rc podem, cada um independentemente, ser
hidrogénio, uma alquila, alcéxi, alquenila, alquinila ou arila. O termo
“hidroxila” refere-se a um grupo -OH. A expressdo “4cido carboxilico”
refere-se a um grupo -(CO)OH.

[0023] Exemplos de cétions orgdnicos quaternirios incluem
triexiltetradecilfofonio, tetrabutilfosfonio, tetradecil(tributil)fosfonio, 1-butil-
3-metilimidazdlio, tributilmetilamonio, tetrapentilamonio,
estearamidopropildimetil-2-hidroxietilamonio de amoOnio quaterndrio dicoco

dimetilico, etiltetradecildiundecilamonio de seboalquiltrimetil  amonio,
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tetraexilamdnio,  butilmetilpirrolidinio, ~ N,N,N-trimetil-1-dodecanaminio
benzildimetilcocoalquilamdnio, N,N-dimetil-N-dodecil-glicina betaina, 1-
octil-2,3-dimetilimidazolio, tetrabutilamdnio, tributil-8-hidroxioctilfosfonio,
sulfonio e guanidinio. Cations preferidos sdo o fosfonio, amdnio, pirrolidinio
e imidazolio.

[0024] O cation organico quaterndrio do sal orginico catidnico €
tipicamente associado com um contra-ion anidnico ou anion. Exemplos de
anions adequados incluem os anions inorginicos € os anions organicos. O
anion pode ser um anion caotrdpico ou um anion cosmotrdpico. Exemplos de
anions adequados incluem haleto (por exemplo, fluoreto, cloreto, brometo e
iodedo), hidroxila, alquilsulfato (por exemplo, metilsulfato, -etilsulfato,
octilsulfato), dialquilfosfato, sulfato, nitrato, fosfato, sulfito, fosfato, nitrito,
hipoclorito, clorito, perclorato, bicarbonato, carboxilato (por exemplo,
formiato, acetato, propionato, butirato, hexanoato, fumarato, maleato, lactato,
oxalato, piruvato), bis(trifluorometilsulfonil)imida (INTF:]),
tetrafluoroborato e hexafluorofosfato.

[0025] O sal orginico pode compreender qualquer pareamento dos
cations e anions orginicos quaterndrios aqui descritos ou geralmente
conhecidos na técnica. Exemplos de sais orginicos adequados incluem
AMMOENG 101°, AMMOENG 110%, cloreto de triexiltetradecilfosfonio
(Cyphos IL 101®, Cytec Industries, Inc. W. Paterson, NIJ), cloreto de
tetrabutilfosfonio (Cyphos IL 164®, Cytec Industries, Inc. W. Paterson, NJ),
cloreto de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL 167®), cloreto de 1-butil-3-
metilimidazolio ([Camim]Cl), hidroxido de tetrabutilamonio ([(CsN][OH]),
cloreto de tetrabutilamoénio {[(C4)sN]Cl}, hidroxido de tributilmetilamonio
([(C4)3(C1)N][OH]), hidroxido de tetrapentilamdnio ([(Cs)sN]J[OH]), Adogen
462® (cloreto de amonio quaternario dicoco dimetila), Cyastat SN® (nitrato de
estearamidopropildimetil-2-hidroxietilamonio), cloreto de etiltetradecil-

diundecilamdnio, Arquad T-50® (cloreto de seboalquiltrimetilamonio),
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brometo de tetraexilamOnio, butilmetilpirrolidinio  bis(trifluorometil-
sulfonil)imida,  Arquad  12-50H®  (cloreto de  N,N,N-trimetil-1-
dodecanaminio), Arquad DMCB-80® (cloreto de benzildimetilcoco-
alquilamonio), detergente EMPIGEN BB® (N,N-dimetil-N-dodecilglicina
betaina), cloreto de 1-octil-2,3-dimetilimidazdlio, 10 % em peso de hidroxido
de tetrabutilamonio dissolvido em PEG 900, Aliquat® HTA-I, cloreto de
tributil-8-hidroxioctilfosfonio e hidroxido de tetrabutilfosfonio.
[0026] AMMOENG 101® ¢ representado pelas seguintes formulas:
el '
Cocos @ /cwcm—[é—cn:cn&gu {0008 — HO~(CHa——OHL o aue e
CcHy ‘cHrcnl{ofcnz-cn;thu : ~

AMMOENG 101 [n+m = 14-25]
[0027] AMMOENG 110® ¢ representado pelas seguintes formulas:

Scl CHy
H3C\,CH2 | cH,
- CHY \CH2~CH2—[:0-—CH2~ ngr?n
3 ' B
AMMOENG 110 [n=5-15]

[0028] ADOGEN 462® ¢é representado pelas seguintes formulas:

H: ©
? .@3 Cl
R=DR pec,,
CHa SRSIVIER SV
[0029] Em uma forma de realizacdo, o extrator de fase liquida

compreende uma quantidade de extragdo de oxalato de um sal organico. Tais
quantidades de extracdo de oxalato podem ser determinadas por
experimentacdo de rotina informada pela orientacido fornecida neste relatorio
descritivo. O extrator de fase liquida pode compreender varias quantidades do
sal organico (por exemplo, cerca de 2 % ou mais, cerca de 3 % ou mais, de

cerca de 3 % a cerca de 100 %, cerca de 5 % ou mais), em peso, com base no
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peso total da fase liquida. A fase liquida pode ser uma fase liquida aquosa.
Por exemplo, em uma forma de realizagdo a fase liquida compreende de cerca
de 1 % a cerca de 97 % de dgua, em peso com base no peso total da fase
liquida aquosa. A fase liquida pode também conter diluentes tais como &lcoois
(por exemplo, isopropanol), polidis e/ou polietilenoxido. Tais diluentes
podem facilitar a separagao de fase e/ou inibir a cristalizacdo da gibbsita.
Virias quantidades de diluentes podem ser incluidas na fase liquida (por
exemplo, de cerca de zero a cerca de 90 %, de cerca de 0 a cerca de 70 %), em
peso, com base no peso total da fase liquida. A fase liquida pode também
ainda compreender um solvente. Solventes uteis na fase liquida incluem,
porém sem limitar, hidrocarbonetos aromaticos, alguns exemplos dos quais
incluindo tolueno, benzeno e derivados destes, ¢ 6leo de hidrocarboneto
aromatico (SX-12); 4lcoois alifaticos, alguns exemplos dos quais incluem 1-
hexanol, 1-heptanol, 1-octanol e seus derivados respectivos; &lcoois
aromaticos, exemplos dos quais incluem fenol e derivados; e hidrocarbonetos
halogenados, exemplos dos quais incluem o cloreto de metileno e
cloroformio. Vérias quantidades de solventes podem ser incluidas na fase
liquida (por exemplo, de cerca de zero a cerca de 90 %, de cerca de 0 a cerca
de 70 %), em peso com base no peso total da fase liquida.

[0030] Em algumas formas de realizacdo, o sal catidnico pode ser
submetido a tratamento de pré-extragdo. Uma variedade de métodos pode ser
utilizada para se obter este tratamento, 0 qual resulta em pelo menos uma
porcao do cation organico quaterndrio tendo hidroxido como um anion
contador. Por exemplo, o0 Método 1 de pré-extracao pode ser conduzido pela
mistura vigorosa de 26 % em peso de NaOH com o sal orginico em uma
relacdo na faixa de cerca de 1 parte de sal orgdnico para 4 ou 5 partes de
solucdo de NaOH, em peso. A mistura resultante € entdo deixada separar da
fase por 20 minutos. A fase superior contendo o sal orginico aquoso € entao

separada e novamente colocada em contato com 26 % em peso de NaOH
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fresco em uma relacdo em peso de 1:4. Este processo € repetido 4 a 5 vezes.
Este procedimento troca a maior parte dos dnions por OH e pré-equilibra o
potencial da 4gua para minimizar qualquer transferéncia da dgua entre a fase
liquida do extrator (contendo o sal organico) e o liquido do processo Bayer. O
Método 2 de pré-extragcdo € conduzido de uma maneira semelhante ao Método
1, exceto que a relacao do sal organico para a solu¢do de NaOH ¢ de cerca de
1:2, em peso. O Método 3 de pré-extragdo € semelhante ao Método 2, exceto
que o sal orgénico € dissolvido em polietilenoglicol antes da mistura com a
solucdo de NaOH, e o processo € repetido 2 vezes, ao invés de 4 a 5. O
Método 4 de pré-extracdo € semelhante ao Método 2, exceto que o sal
organico € dissolvido em um solvente antes da mistura com a solugdo de
NaOH, e o processo € repetido 2 vezes, ao invés de 4 a 5.

[0031] No Método 5 de pré-extracdo, o cation organico quaternério pode
ser usado para separar as impurezas do processo Bayer diretamente como
recebido sem o seu contato com NaOH. Durante este processo, pode haver
algum transporte de dgua entre as duas fases, o que pode ser mais tarde levado
em conta. Igualmente, alguma troca de ions tipicamente tem lugar entre a
espécie anidnica na corrente do processo Bayer € o contra-anion de cédtion
organico quaternério, cujo indice e extensao dependerdo do tipo de anion na
competi¢do para troca.

[0032] A quantidade do extrator de fase liquida intermisturado com a
corrente do processo Bayer € tipicamente uma quantidade que € eficaz para
formar uma mistura bifasica de liquido/liquido. A mistura bifdsica de
liquido/liquido contém primariamente uma fase do processo Bayer e
primariamente uma fase do sal orgadnico. Nao obstante o extrator de fase
liquida seja, pelo menos parcialmente, imiscivel com a corrente do processo
Bayer, o grau de miscibilidade pode variar e, assim, as quantidades relativa do
extrator de fase liquida e a corrente do processo Bayer que sejam

intermisturadas pode variar através de uma faixa relativamente ampla. Fatores
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que tendem a influenciar a miscibilidade incluem a temperatura, o conteido
de hidréxido da corrente do processo Bayer, o conteido de sal organico do
extrator de fase liquida, e vdrias caracteristicas do proprio sal organico, tais
como 0 peso molecular e a estrutura quimica. Relagdes comercialmente tteis
da corrente do processo Bayer para o extrator de fase liquida que sdo eficazes
para formar misturas bifasicas de liquido/liquido situam-se tipicamente na
faixa de cerca de 1000:1 a cerca de 1:10, em peso. A experimentacdo de
rotina informada pela orientacdo proporcionada neste relatério descritivo pode
ser usada para identificar quantidades relativas do extrator de fase liquida e da
corrente do processo Bayer, que sejam eficazes para formar misturas bifésicas
de liquido/liquido.

[0033] A corrente do processo Bayer e o extrator de fase liquida podem
ser intermisturados de vérias maneiras, por exemplo por métodos de batelada,
semicontinuos ou continuos. A intermistura pode ser realizada pela
alimentacdo da corrente do processo Bayer e a fase liquida a qualquer
equipamento adequado que possa ser usado para a mistura ¢ a separacdo de
fase ou sedimentacdo. Exemplos de mistura e separacdo de fase ou
equipamento de sedimentacdo que podem ser adequados em situacdes
particulares podem incluir, porém sem limitar, as unidades
misturadoras/sedimentadoras continuas, os misturadores estaticos, 0s
misturadores em linha, colunas, centrifugas e hidrociclones. Quanto a
exemplos de equipamento de mistura e de separacdo de fase ou de
sedimentacdo, ver a Patente U.S. n? 5.849.172, a qual € aqui incorporada
como referéncia em sua totalidade e, particularmente, para os fins de prover
uma descricdo de tais equipamentos ¢ métodos de usd-los. A experimentacao
de rotina informada pela orientacdo aqui fornecida pode ser usada para
identificar e selecionar equipamento adequado e operar condicdes para
situagdes particulares.

[0034] A mistura bifésica de liquido/liquido, formada pela intermistura
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do extrator de fase liquida com a corrente do processo Bayer, compreende
primariamente uma fase do processo Bayer e primariamente uma fase do sal
organico. Nao obstante a corrente do processo Bayer e o extrator de fase
liquida possam ser mutuamente soliveis na mesma extensao (e assim cada um
podendo conter pequenas quantidades do outro apds a intermistura), as duas
fases sdo, pelo menos parcialmente, imiscivels entre si ¢ assim a fase
primariamente resultante do processo Bayer tipicamente assemelha-se ao
extrator precursor de fase liquida, embora ele contenha geralmente
quantidades mais elevadas de impurezas (tais como oxalato) e/ou d4gua, como
aqui descrito. Portanto, a identificagdo primariamente da fase do processo
Bayer e primariamente da fase do sal orginico serd em geral facilmente
evidente aqueles habilitados na técnica.

[0035] A mistura bifasica € deixada tipicamente separar as fases para
formar a fase principal do processo Bayer ¢ uma fase principal do sal
organico. A separacdo da fase principal do processo Bayer da fase do sal
primariamente organica, para formar uma fase principal separada do processo
Bayer e uma fase principal separada da fase de sal orginico, pode ser
conduzida de vérias maneiras. Por exemplo, o aparelho de mistura pode ser
configurado para facilmente deixar que a separacdo seja realizada. Por
exemplo, a mistura bifésica pode ser formada em um tanque de mistura tendo
valvulas de remocdo em cima e no fundo. ApOs a mistura ter sido
interrompida, a fase do processo Bayer primariamente se separa da fase
primariamente de sal orgénico e cada uma das camadas € retirada do tanque
de mistura pelas respectivas vélvulas de remoc¢do de cima e do fundo. Nao é
necessario que a mistura seja interrompida completamente, ja4 que cada uma
das fases pode tender a formar-se nas respectivas areas do tanque, mesmo
durante a mistura. Para um exemplo da mistura e da separacdo de fase ou do
equipamento de sedimentacdo, ver a Patente U.S. n® 5.849.172, que € aqui

incorporada como referéncia em sua totalidade e, particularmente, para os fins

Petigdo 870180159434, de 06/12/2018, pag. 28/55



19/40

de prover uma descricdo de tal equipamento e métodos de usi-lo. A
alimentacdo da corrente do processo Bayer e da fase liquida pode ser
realizada por sistemas fluidos que incluam encanamento e tubulagdo de vérios
didmetros. Uma variedade de bombas pode ser usada para mover a corrente
do processo Bayer e a fase liquida. As bombas podem incluir, mas sem que
fiquem a 1sso limitadas, bombas de deslocamento positivo, bombas
centrifugas e bombas cinéticas. As bombas e véalvulas podem ser usadas para
regular as relagdes de alimentacao relativas da corrente do processo Bayer e
da fase liquida, dessa forma controlando a intermistura ¢ a remo¢ao de
impurezas.

[0036] Em uma forma de realiza¢do, como um resultado dos métodos de
extracdo descritos neste relatério descritivo, a fase do processo Bayer
primariamente separada tem um nivel reduzido de pelo menos uma impureza
presente na corrente do processo Bayer precursora. Em uma forma de
realizacdo, a fase primariamente do processo Bayer separada tem um nivel
inferior de pelo menos uma impureza selecionada de oxalato, formiato,
acetato, carbono orgéanico e cloreto, em comparacdo com a corrente do
processo Bayer precursora. Em outra forma de realizacdo, a fase do processo
Bayer primariamente separada tem um nivel inferior de 4gua, em comparagao
com a corrente do processo Bayer precursora.

[0037] Em uma modalidade, a taxa de separacdo da fase do processo
Bayer primariamente da fase de sal orginico primariamente, pode ser
intensificada. Por exemplo, a taxa de separacdao pode ser intensificada pelo
aquecimento. O aquecimento pode ser realizado de varias maneiras. Por
exemplo, a mistura bifasica pode ser aquecida no proprio tanque de mistura, e
transferida para outro tanque pelo calor (e opcionalmente por separacao).
Métodos de aquecimento incluem os trocadores de calor, os quais podem ser
usados para vantajosamente capturar o excesso de calor das outras fontes.

Exemplos de trocadores de calor incluem os trocadores de calor de camisa e
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de tubo, os trocadores de calor de placa, os trocadores de calor regenerativos,
os trocadores de calor de roda adiabética, os trocadores de calor fluidos e os
trocadores de calor de superficie ranhurada dindmicos.

[0038] O uso do trocador de calor pode possibilitar que a temperatura da
mistura bif4sica seja mantida em uma temperatura particular ou elevada a
uma temperatura desejada, por exemplo, pelo aquecimento de modo a elevar a
temperatura em cerca de 1° a cerca de 50 °C. O indice de separacdo pode ser
controlado pela regulacdo da temperatura da mistura bifésica quando ela
experimenta a separacdo. Isto leva em conta a otimiza¢do do processo Bayer e
0s aumentos na eficicia da remocao das impurezas.

[0039] Em outra forma de realizacdo, a fase do processo Bayer
primariamente separada pode ser intermisturada com uma segunda corrente
do processo Bayer. Isto pode ser feito por véarias razdes, por exemplo, para
maximizar a eficiéncia do processo Bayer, o qual € geralmente continuo.
Assim, os métodos aqui descritos podem ser aplicados para purificar uma
porcdo selecionada de uma corrente do processo Bayer precursora, depois a
corrente do processo Bayer purificada resultante pode ser reintroduzida na
corrente do processo Bayer precursora, por esse meio reduzindo o nivel de
impurezas na corrente do processo Bayer precursora mediante diluigao.

[0040] Em outra forma de realizacdo, a fase do processo Bayer
primariamente separada pode ser esfriada para precipitar pelo menos uma
porcdo do hidroxido de aluminio nela dissolvido. O esfriamento
primariamente da fase do processo Bayer separada pode ser realizado em uma
variedade de meios. Por exemplo, os trocadores de calor mencionados acima
no contexto do aquecimento da mistura bifdsica podem também ser usados
para remover calor da fase do processo Bayer primariamente separada e/ou da
corrente do processo Bayer na qual ele € introduzido, por esse meio esfriando
o liquido. Os trocadores de calor podem ser colocados em qualquer

localiza¢do na usina em que se deseje esfriar o liquido do processo Bayer.
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[0041] Uma forma de realizacdo prové uma fase de sal organico,
compreendendo um cation organico quaterndrio ¢ pelo menos uma impureza
organica selecionada dentre oxalato, formiato, acetato e carbono orgénico. A
quantidade de impureza organica pode variar através de uma ampla faixa, por
exemplo, a quantidade de impureza organica situa-se na faixa de cerca de
0,0001 % a cerca de 5 % em peso com base no peso total da fase de sal
organico. A quantidade de cation orgdnico quaternario pode ser semelhante
aquela descrita em outra parte neste relatorio para uso nos métodos aqui
descritos. Mesmo que a fase de sal organico contenha uma ou mais
impurezas, ela serd ainda util como um extrator de fase liquida nas situagdes
em que ela contenha um menor nivel de impurezas que a corrente do processo
Bayer.

[0042] Por exemplo, em uma forma de realizacdo, a fase de sal organico
pode ser uma fase de sal orgdnico separada que contenha uma impureza
organica, uma impureza inorganica e/ou agua adicional, como um resultado
da extragao da corrente do processo Bayer como aqui descrito. Por exemplo,
em uma forma de realizagao, a fase de sal organico separada contém oxalato e
pelo menos uma impureza organica selecionada dentre formiato, acetato e
carbono organico. A fase de sal orginico separada pode conter vdrias
quantidades de impurezas, dependendo da extensao da extragdo e do nivel de
impurezas na fase do processo Bayer. Em alguns casos o nivel de impurezas
na fase de sal organico separada € relativamente baixo, de tal modo que a fase
de sal organico separada pode ser usada como uma extracao de fase liquida na
forma aqui descrita. Nao € necessirio que uma tal fase de sal organico seja
obtida de uma fase de sal organico separada, mas em muitos casos tal uso seré
eficiente e eficaz quanto ao custo.

[0043] As quantidades de impurezas aniOnicas podem ser determinadas
com o uso de métodos de cromatografia de ions de troca de anions com

detec¢ao da condutividade. Dois métodos alternativos podem ser usados, o
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método isocratico e o0 método gradiente, como segue:

[0044] Método isocrédtico para quantificacdo do oxalato: As amostras
sao diluidas 125 vezes com dgua desionizada e depois filtradas com filtro de
seringa PALL Acrodisc 0,2 um x 13 mm PVDF em frascos Agilent PP com
tampas de encaixe para separacdo cromatografica. O oxalato nas amostras ¢
separado da sua matriz como um pico cromatografico unido com o uso de
uma coluna Dionex Ionpac AS4A-SC (250 x 4,0 mm, parte 043174), uma
coluna de protecao (Dionex IonPac AG4A-SC parte 043175), fase mdvel de
NaCOs 3,5 mM e NaHCO3 1,7 mM, um supressor auto-regenerado de anion
de 4 mm Dinoex ASRS-ULTRAII, e deteccdo da condutividade. As

condic¢des detalhadas do instrumento sao como segue:

Sistema: sistema de bomba gradiente Dionex ICS-3000
(sistema 1)

Coluna: coluna Dionex Ionpac AS4A-SC, 250 x 4,0 mm,
parte 043174

Coluna de Protegao: Dionex IonPac AG4A-SC parte 043175

Fase movel: NaCOs3 3,5 mM e NaHCO3 1,7 mM

Velocidade de fluxo: 1,5 ml/minuto

Tempo de execugdo: 20 minutos

Volume da injecdo: 25 ul

Temperatura da coluna: 35 °C em DX-500; 30 °C em no sistema 1 ICS-
3000

Corrente ASRS: 50 mA com modo de reciclo

Detector da condutividade: 35 °C com compensacdo de temperatura de 1,7 %
por °C

Indice da coleta de dados: 5,0 Hz

Software: Dionex Chromeleon software versao 6.70

[0045] Os resultados quantitativos sdo obtidos pela comparacdo dos

tamanhos dos picos de oxalato da amostra com a solucio padrio de oxalato. O
material padrdo de oxalato da Acres Organic € dissolvido em 4gua
desionizada e diluido a vérios niveis de concentracdo. As respostas de
deteccao das solucdes padrdo analisadas paralelas as amostras sao
representadas em grafico em relacdo as suas concentragdes. Uma faixa de
concentragdo de linearidade deste grifico € configurada como faixa de
processamento. A quantificagdo das amostras baseia-se na inclina¢io da linha

linear. A precisdo e exatidao do método € de 1,7 % de RSD. A exatidao do
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método € de 102 %. O Limite de Detecc¢ado € de 0,2 ppm de oxalato de sodio.
[0046] Método gradiente para a anélise dos anions de acetato, formiato,
cloreto, sulfato, fosfato e oxalato/succinato: As amostras sdo diluidas 125
vezes com dgua desionizada e depois filtradas com o filtro de seringa PALL
Acrodisc 0,2 um x 13 mm de PVDF em frascos Agilent PP com tampas de
encaixe para separacdo cromatografica. Os Aanions especificados sao
separados e detectados com o uso do sistema de Cromatografia de fons Isenta
de Reagentes Dionex ICS-3000 (RFIC) com uma coluna Dionex IonPac AS
19, eluente gradiente de hidroxido de potéassio, um supressor auto-regenerado
anionico de 4 mm Dionex ASRS-ULTRAII, e detector de condutividade. Para
quantitativamente se determinar os conteidos anidnicos nas amostras, padroes
externos com concentragdes varidveis sao usados para estabelecer a
correlacao entre a concentragdo e a resposta do detector. O material padrao de
oxalato € obtido da Acros Organic e os outros sdo comprados da Inorganic
Ventures. O relacionamento de correlagdo para os anions organicos se torna
ndo linear (curvo) quando a concentracdo seja mais elevada do que 50 ppm
(mg/litro) e esse acetato tenha a faixa linear mais estreita. Portanto, as
concentragdes dos padrdes externos organicos usados para a quantificacio sao
calibrados em relacdo as concentracdes de dnions nas amostras para responder
pelo efeito ndo linear, especialmente para obter dados precisos no equilibrio
em massa entre o liquido Bayer e o extrator de remo¢3o.

[0047] As condicdes detalhadas dos instrumentos s30 como a seguir:
Sistema:Sistema 2 DIONEX ICS-3000 com Gerador Eluente KOH
Coluna:DIONEX IonPac AS19, 250 x 4,0 mm,

Coluna de Protecao:DIONEX IonPac AG19.

Temperatura da coluna:30 °C

Supressor de fons:DIONEX ASRS-ULTRA II, 4 mm; reciclos;114mA
Detection:Detector de condutividade com compensacdo da temperatura de 1,7
% por °C
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Indice da coleta:5,0 Hz

Injecao:25 ul

Velocidade do fluxo:1,0 ml/minuto

Tempo de execugdo:30 minutos, incluindo os tempos posteriores.

Fase movel: gradiente KOH

Gradiente: Tempo(minutos) KOH mM
0 10
3 10
25 50
25,1 10
30 10

Software:Software Dionex Chromeleon versiao 6.70

[0048] A precisdo do instrumento € de 0,7 % de desvio padrio relativo
(RSD) ou melhor para todos os analitos. A precisao do método € de 0,7 % de
RSD ou melhor para todos os analitos, com excecdo do fosfato. Quanto ao
fosfato, em 6 determinacdes individuais, sua concentracao foi observada ser
de menos do que 1 ppm e a precisao do método foi de 5,8 % de RSD.
Finalmente, o Limite de Detec¢do foi de 0,2 ppm (mg/litro) ou melhor para
todos os anions.

[0049] Quanto a ambos os métodos, as colunas sao limpas apoOs o0s
analitos de 20 a 40 amostras terem se livrado das contaminagdes das espécies
poli-anidnicas acumuladas e dos metais das matrizes das amostras. Este
procedimento de limpeza € configurado sobre uma unidade IC com etapas de
limpeza programadas de hidroxido de sodio 0,5 M, 4gua e 4acido cloridrico
2N.

EXEMPLO 1

EXTRACAO DE IMPUREZAS NA TEMPERATURA AMBIENTE

[0050] As relacoes em massa iguais da fase rica em organicos

quaternérios, pré-tratados como indicado na Tabela 1, e o liquido do processo
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Bayer (~5 g cada) s3o pesadas em um recipiente e misturadas por
turbilhonamento durante 60 segundos. A amostra ¢ deixada separar-se de fase
por 1 hora e € entdo separada da fase do liquido Bayer. A fase rica em
organicos quaterndrios € analisada pelo espectrdmetro de emissao Optica de
plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) e a fase rica em liquido Bayer é
analisada por cromatografia idnica (IC) e anélise de carbono organico total
(TOC). As amostras tanto das fases superiores quanto das inferiores também
sofrem as titulagdes de Karl Fisher para determinar-se a distribuicdo de 4gua
em cada fase. Com o uso dos resultados das titulacoes de Karl Fisher, o
transporte de dgua pode ser corrigido quanto aos resultados de ICP, IC e
TOC.

EXEMPLO 2

EXPERIENCIA DE SEPARACAO EM 60 °C.

[0051] Um composto organico quaterndrio pré-tratado como descrito na

Tabela 1 (~5 g) € pesado em um tubo centrifugo e depois rotulado e selado.
Uma vez completas, as amostras sao colocadas em um forno em 60 °C por 1
hora. De forma semelhante, uma massa igual do liquido de Bayer € pesada em
um tubo centrifugo separado e € entdo rotulado e selado. Uma vez completas,
as amostras do liquido de Bayer sdo colocadas em um forno em 60 °C por 1
hora. A amostra do liquido de Bayer € entao removida e escoada em um tubo
de amostras de composto organico quaterndrio e misturada por
turbilhonamento por 60 segundos. As amostras combinadas s3ao entdo
colocadas em um forno por 40 minutos. As amostras sao entdo removidas
uma de cada vez e analisadas da mesma maneira como a amostra (Exemplo 1)
na temperatura ambiente.

EXEMPLO 3

USO DE AMMOENG 101® PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0052] AMMOENG 101® ¢ submetido a tratamento de pré-extracdo e
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tratamento de pré-extracdo para, pelo menos parcialmente, trocar o contra-
anion do cation orgadnico quaterndrio por hidroxido. O tratamento de pré-
extracdo usado para cada cation organico quaternéario é mostrado na Tabela 1,
abaixo. Uma fase liquida contendo AMMOENG 101® € intermisturada por
mistura de turbilhonamento com uma corrente do processo Bayer tendo a
composi¢ao apresentada na Tabela 2, abaixo. Esta intermistura € eficaz para
formar uma mistura bifdsica de liquido/liquido. A mistura bifésica
compreende uma fase do processo Bayer primariamente ¢ uma fase de
AMMOENG 101® primariamente. A fase do processo Bayer primariamente é
entdo separada da fase d¢ AMMOENG 101® primariamente deixando-se a
separacao de fase por 1 hora e depois separando-se mecanicamente as fases.
A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer.
A quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além
disso, a intermistura remove outras impurezas organicas € 1inorganicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4gua. As quantidades

destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 4

USO DO AMMOENG 110® PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0053] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de AMMOENG 110®. A intermistura ¢ eficaz para remover oxalato da
corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida é apresentada
na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas
organicas ¢ inorganicas, incluindo carbono orgéanico, acetato, formiato,
cloreto e 4gua. As quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas
nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 5

USO DO CLORETO DE TRIEXILTETRADECILFOSFONIO (Cyphos IL
101®) PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER
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[0054] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do cloreto de triexiltetradecilfosfonio (Cyphos IL 101%). A intermistura é
eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de
oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a
intermistura remove outras impurezas orginicas € inorganicas, incluindo
carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas
impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 6

USO DE CLORETO DE TETRABUTILFOSFONIO (Cyphos IL 164%)
PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0055] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do cloreto de tetrabutilfosfonio (Cyphos IL 164®). A intermistura é eficaz
para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato
removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura
remove outras impurezas organicas e inorganicas, incluindo carbono
organico, acetato, formiato, cloreto e d4gua. As quantidades destas impurezas
removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 7

USO DE CLORETO DE TETRADECIL(TRIBUTIL)FOSFONIO (Cyphos

IL 167®) PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0056] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do cloreto de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL 167®). A intermistura é
eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de
oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a
intermistura remove outras impurezas orginicas € inorganicas, incluindo
carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas
impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 8

USO DE CLORETO DE 1-BUTIL-3-METILIMIDAZOLIO ([Csmim]Cl)
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PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0057] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do cloreto de 1-butil-3-metilimidazolio [(Csmim)CI]. A intermistura é eficaz
para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato
removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura
remove outras impurezas organicas e inorganicas, incluindo carbono
organico, acetato, formiato, cloreto e d4gua. As quantidades destas impurezas
removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 9

USO DE HIDROXIDO DE TETRABUTILAMONIO {[(C,),NI[OH]} PARA

REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0058] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do hidroxido de tetrabutilamdnio {[(C4)4sN][OH]}, 40 % em peso de solucao
em 4agua. A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do
processo Bayer. A quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3,
abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas organicas e
inorganicas, incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As
quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4,
abaixo.

EXEMPLO 10

USO DE HIDROXIDO DE TETRABUTILAMONIO DISSOLVIDO EM

PEG 900 PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0059] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de 10 % em peso de hidroxido de tetrabutilamdnio dissolvido em PEG 900. A
intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A
quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além
disso, a intermistura remove outras impurezas organicas € 1norganicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4gua. As quantidades

destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.
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EXEMPLO 11
USO DE CLORETO DE TETRABUTILAMONIO {[(C,),NICl} PARA
REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0060] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

P

do cloreto de tetrabutilamonio {[(C4)sN]Cl}. A intermistura € eficaz para
remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato
removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura
remove outras impurezas organicas e inorganicas, incluindo carbono
organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas impurezas
removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 12

UuSo DE HIDROXIDO DE TETRABUTILMETILAMONIO
{[(Ca)3(CHONI[OH]} PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO
BAYER

[0061] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
do hidréxido de tetrabutilmetilamdnio {[(C4)3(C)N][OH]}, 20 % em peso de
solu¢do em 4gua. A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do
processo Bayer. A quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3,
abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas organicas e
inorganicas, incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As
quantidades destas impurezas removidas sao apresentadas nas Tabelas 3 e 4,
abaixo.

EXEMPLO 13

USO DE HIDROXIDO DE TETRAPENTILAMONIO {[(Cs),NI[OH]}
PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0062] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

do hidroxido de tetrapentilamonio {[(Cs)sN][OH]}, 20 % de solu¢do em agua.
A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer.

A quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além
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disso, a intermistura remove outras impurezas organicas € 1norganicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4gua. As quantidades
destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.
EXEMPLO 14

USO DE CLORETO DE AMONIO QUATERNARIO DICOCO DIMETIL
(Adogen 462®) PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0063] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de Adogen 462® (cloreto de amdnio quaterndrio dicoco dimetil), 75 % em
isopropanol aquoso (cloreto de amoéOnio quaterndrio dicoco dimetil). A
intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A
quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além
disso, a intermistura remove outras impurezas organicas € 1Inorganicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4gua. As quantidades
destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.
EXEMPLO 15

USO DE NITRATO DE ESTEARAMIDOPROPILDIMETIL-2-
HIDROXIETILAMONIO (Cyastat SN®), PARA REMOVER IMPUREZAS
DO PROCESSO BAYER

[0064] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de nitrato de estearamidopropildimetil-2-hidroxietilamdnio (Cyastat SN®), 50
% de solu¢do em uma mistura de isopropanol-dgua a 50:50. A intermistura ¢
eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de
oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a
intermistura remove outras impurezas orginicas € inorganicas, incluindo
carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas
impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 16

USO DE CLORETO DE ETILTETRADECILDIUNDECIL AMONIO PARA

REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER
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[0065] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de cloreto de etiltetradecildiundecil amdnio. A intermistura € eficaz para
remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato
removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura
remove outras impurezas organicas e inorganicas, incluindo carbono
organico, acetato, formiato, cloreto e d4gua. As quantidades destas impurezas
removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 17

USO DE CLORETO DE SEBOALQUILTRIMETIL AMONIO (Arquad T-
50®) PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0066] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de cloreto de seboalquiltrimetil amonio (Arquad T-50%), 45 a 55 % em
1sopropanol aquoso. A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente
do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida € apresentada na
Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas
organicas ¢ inorganicas, incluindo carbono orgénico, acetato, formiato,
cloreto e 4gua. As quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas
nas Tabelas 3 ¢ 4, abaixo.

EXEMPLO 18

USO DE _BROMETO DE TETRAEXILAMONIO PARA REMOVER

IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0067] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de brometo de tetraexilamdnio. A intermistura € eficaz para remover oxalato
da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida €
apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras
impurezas orgdnicas e inorgénicas, incluindo carbono orgénico, acetato,
formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas impurezas removidas sao
apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 19
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USO DE  BUTILMETILPIRROLIDINIO  BIS(TRIFLUOROMETIL-
SULFONIIHIMIDA PARA REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO
BAYER

[0068] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de butilmetilpirrolidinio bis(trifluorometilsulfonil)imida. A intermistura ¢
eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de
oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a
intermistura remove outras impurezas orginicas € inorganicas, incluindo
carbono organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas
impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 20

USO DA N.N-DIMETIL-N-DODECILGLICINA BETAINA
(DETERGENTE EMPIGEN BB®) PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0069] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de N,N-dimetil-N-dodecilglicina betaina (detergente EMPIGEN BB®). A

intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A
quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além
disso, a intermistura remove outras impurezas organicas € 1norganicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4gua. As quantidades
destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.
EXEMPLO 21

USO DE CLORETO DE 1-OCTIL-2,3-DIMETILIMIDAZOLIO PARA
REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0070] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

P

de cloreto de 1-octil-2,3-dimetilimidazdlio. A intermistura € eficaz para
remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato
removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura

remove outras impurezas organicas e inorganicas, incluindo carbono
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organico, acetato, formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas impurezas

removidas sdo apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 22

USO DE Aliquat® HTA-1 PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0071] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de Aliquat® HTA-1. A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente
do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida € apresentada na
Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas
organicas ¢ inorganicas, incluindo carbono orgéanico, acetato, formiato,
cloreto e 4gua. As quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas
nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 23

USO DO CLORETO DE TRIBUTIL-8-HIDROXIOCTILFOSFONIO PARA

REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0072] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de cloreto de tributil-8-hidroxioctilfosfonio. A intermistura é eficaz
para remover oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de
oxalato removida € apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a
intermistura remove outras impurezas organicas € inorgnicas,
incluindo carbono organico, acetato, formiato, cloreto e 4agua. As
quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas nas Tabelas
3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 24
USO DO HIDROXIDO DE TETRABUTILFOSFONIO PARA REMOVER

IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0073] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego
de hidroxido de tetrabutilfosfonio, 40 % em peso de solucao em dgua.

A intermistura € eficaz para remover oxalato da corrente do processo
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Bayer. A quantidade de oxalato removida € apresentada na Tabela 3,
abaixo. Além disso, a intermistura remove outras impurezas organicas e
inorgénicas, incluindo carbono orgénico, acetato, formiato, cloreto e
agua. As quantidades destas impurezas removidas sdo apresentadas nas
Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 25

USO DO CLORETO DE DODECILTRIMETILAMONIO PARA

REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0074] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de cloreto de dodeciltrimetilamdnio. A intermistura € eficaz para remover
oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida é
apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras
impurezas orginicas e inorgénicas, incluindo carbono orgéanico, acetato,
formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas impurezas removidas sao
apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 26

USO DO CLORETO DE BENZILDIMETILCOCO AMONIO PARA
REMOVER IMPUREZAS DO PROCESSO BAYER

[0075] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de cloreto de benzildimetilcoco amoOnio. A intermistura € eficaz para remover
oxalato da corrente do processo Bayer. A quantidade de oxalato removida é
apresentada na Tabela 3, abaixo. Além disso, a intermistura remove outras
impurezas orginicas e inorgénicas, incluindo carbono orgéanico, acetato,
formiato, cloreto e dgua. As quantidades destas impurezas removidas sao
apresentadas nas Tabelas 3 e 4, abaixo.

EXEMPLO 27

REMOCAO DE AGUA DO LIQUIDO DE BAYER

[0076] No método de remocdao de 4gua, os cdations o0rganicos

quaternarios que sio liquidos na temperatura ambiente sdo usados sem
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diluicdo. Os cdations organicos quaternirios que sdo sdlidos na temperatura
ambiente s3o wusados como solugdes aquosas a 70 % em peso.
Aproximadamente 5 g do cédtion orgdnico quaterndrio sao pesados em um
tubo centrifugo e depois rotulados e selados. Uma vez completas, as amostras
sd0 colocadas em um forno a 60 °C por 1 hora. De forma semelhante, uma
massa igual de liquido Bayer € pesada em um tubo centrifugo separado e €
entdo rotulada e selada. Uma vez completas, as amostras do liquido Bayer sao
colocadas em um forno a 60 °C por 1 hora. A amostra de liquido Bayer ¢
entdo removida e escoada m um tubo de amostras do composto organico
quaterndrio e¢ misturada por turbilhonamento durante 60 segundos. As
amostras combinadas sdo entdo colocadas no forno por 60 minutos. As
amostras sao entao removidas uma de cada vez, a fase separada (as duas fases
sdo pesadas) e analisadas pelas Titulacoes de Karl Fisher. A Tabela 4
apresenta exemplos de remocao de dgua do liquido Bayer com o uso de varios
sals Organicos.

EXEMPLO 28

VARIACAO DA RELACAO DA QUANTIDADE DO SAL ORGANICO
PARA A CORRENTE DO PROCESSO BAYER

[0077] Os dados fornecidos na Tabela 5 ilustram que diferentes niveis

de impurezas podem ser removidos com o uso de diferentes relagdes de sal
organico para a corrente do processo Bayer. Outras relagdes sdo eficazes para
outras situacoes.

EXEMPLO 29

50 % EM PESO DE CLORETO DE OCTIL(TRIBUTIL)FOSFONIO
(Cyphos 253®), CLORETO DE TETRADECIL(TRIBUTIL)FOSFONIO
(Cyphos IL 167®) OU CLORETO DE TETRAEXILAMONIO
DISSOLVIDOS EM TOLUENO PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0078] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

Petigdo 870180159434, de 06/12/2018, pag. 45/55



36/40

de 50 % em peso de cloreto de octil(tributil)fosfonio (Cyphos 253®), cloreto
de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL 167®) ou cloreto de tetraexilamonio
dissolvidos em tolueno. A intermistura € eficaz para remover impurezas
organicas da corrente do processo Bayer. A quantidade de impurezas
orginicas removidas € apresentada na Tabela 3, abaixo.

EXEMPLO 30

50 % EM PESO DE CLORETO DE OCTIL(TRIBUTIL)FOSFONIO
(Cyphos 253%®), CLORETO DE TETRADECIL(TRIBUTIL)FOSFONIO
(Cyphos I 167®) OU CLORETO DE TETRAEXILAMONIO
DISSOLVIDOS EM 1-OCTANOL PARA REMOVER IMPUREZAS DO
PROCESSO BAYER

[0079] O procedimento geral do Exemplo 3 € utilizado com o emprego

de 50 % em peso de cloreto de octil(tributil)fosfonio (Cyphos 253®), cloreto
de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL 167®) ou cloreto de tetraexilamonio
dissolvidos em 1-octanol. A intermistura € eficaz para remover impurezas
organicas da corrente do processo Bayer. A quantidade de impurezas
orginicas removidas € apresentada na Tabela 3, abaixo.

TABELA 1

CATIONS ORGANICOS QUATERNARIOS USADOS PARA REMOCAOQO
DE IMPUREZAS DO LIQUIDO BAYER

N¢ | Materiais usados na realizagdo das experiéncias Tratamento de
Pré-extragao
1 | AMMOENG 101®, Figura 2 Método 1
2 | AMMOENG 110°, Figura 2 Método 1
3 | Cloreto de triexiltetradecilfosfonio (Cyphos IL 101®) Método 1
4 | Cloreto de tetrabutilfosfonio (Cyphos IL 164® Método 1
5 | Cloreto de tetradecil(tributil)fosfonio Método 1
6 | Cloreto de 1-butil-3-metilimidazélio [(Csmim)Cl] Método 1
7 | Hidréxido de tetrabutilamonio {[(Cs)sN][OH]}, Método 1
solucdo de 40 % em dgua Método 3
Método 5
8 | Cloreto de tetrabutilamdnio {[(Cs)sN]Cl} Método 1
9 | Hidréxido de tributilmetilaménio {[(C4)3(C;)N][OH]}, 20 | Método 1
% em peso de solugdo em dgua
10 | Hidréxido de tetrapentilaménio {[(Cs):N][OH]}, 20 % de | Método 1
solucido em agua
11 | Adogen 462® (cloreto de amonio quaternério dicoco Método 2
dimetil), 75 % em isopropanol aquoso (cloreto de
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amoOnio quaternario dicoco dimetil)

12 | Cyastat SN® (nitrato de estearamidopropildimetil-2- Método 2
hidroxietilamonio), 50 % de solugdao em uma mistura
de isopropanol-dgua a 50:50

13 | Cloreto de Etiltetradecildiundecil amdnio Método 2

14 | Arquad T-50 (cloreto de seboalquiltrimetilamdnio) 45 a 55 | Método 2
% em isopropanol aquoso

15 | Brometo de tetraexilamonio Método 1

16 | Butilmetilpirrolidinio bis(trifluorometilsulfonil)imida Método 2

17 | Detergente EMPIGEN BB® (N,N-dimetil-N-dodecil- Método 1
glicina betaina)

18 | Cloreto de 1-octil-2,3-dimetilimidazolio Método 1

19 | 10 % em peso de hidréxido de tetrabutilamonio Método 2
dissolvido em PEG 900

20 | Aliquat® HTA-1 Método 2

21 | Cloreto de tributil-8-hidroxioctilfosfonio Método 2

22 | Hidréxido de tetrabutilfosfonio, 40 % em peso de Método 2
solucdo em agua

23 | Arquad 12-50H® (cloreto de dodeciltrimetil amdnio), 45 a | Método 1
55 % em peso de isopropanol aquoso

24 | Arquad DMCB-80° cloreto de benzildimetilcoco- Método 1
amonio), 75 a 85 % em peso em isopropanol aquoso

25 | Cloreto de octil(tributil)fosfénio (Cyphos 253%), 50 % de | Método 4
solucdo em Tolueno

26 | Cloreto de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL Método 4
167%), 50 % de solugdo em tolueno

27 | Cloreto de tetraexilamdnio, 50 % solugdo em tolueno Método 4

28 | Cloreto de octil(tributil)fosfonio (Cyphos 253%), 50 % Método 4
de solugdo em 1-octanol

29 | Cloreto de tetradecil(tributil)fosfonio (Cyphos IL Método 4
167%), 50 % de solugdo em 1-octanol

30 | Cloreto de tetraexilamonio, 50 % de solucdo em 1- Método 4
octanol

TABELA 2

COMPOSICAO DO LIQUIDO BAYER GASTO EM BRANCO ANTES DA

REMOCAO DAS IMPUREZAS

(Alumina = 94,78 g/litro como Al,Os, Caustico Total = 227,62

g/litro como Na>COs, Soda = 269,68 g/litro como Na,COs).

TOC | Oxalato/ Acetato Formiato Cloreto
(g/) Succinato (g/) (g/) (g/)
g/

Amostra do | 9,12 2,46 5,77 2,65 7,00
liquido em
branco
TABELA 3
PERCENTUAL DE REMOCAO DE IMPUREZAS ORGANICAS E
INORGANICAS
| Amostra | % de | % de | % de | % de
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Remocdo | Remogdo | Remogdo | Remocdo | Remocgado
de TOC Oxalato/ de de de
Succinato | Acetato Formiato | Cloreto

AMMOENG 101*! 36,9 19.9 46,2 509 69,3

AMMOENG 101 a 60°C 38,7 18,5 46,4 50,2 67,1

AMMOENG 110® 248 31,6 513 57,5 52,0

AMMOENG 110® a 60°C 242 333 478 56,9 49,6

Cloreto de triexiltetradecil- 31,0 13,8 38,2 431 -6,1%*
fosfonio (Cyphos IL 101®)

Cloreto tetrabutilfosfonio 31,6 22,7 75,0 81,0 2272
(Cyphos IL 164®)

Cloreto de | 6,1 10,9 52,5 58,5 -9,2%
tetradecil(tributil)-
fosfonio (Cyphos IL 167®)

Cloreto 1-butil-3-metil- | 5,7 10,5 62,8 58,2 74,6
imida-
z6lio ([Csmim]Cl)

Hidréxido de | 63 48,2 85,6 91,7 96,1
tetrabutilamonio
{[(C4)sN][OH]}, 40 % em
peso de solucdo em agua

10 % em peso de hidréxido | 14,5 1,7 14,5 16 31,6
de

tetrabutilamonio  dissolvido
em

PEG 900

40 % em peso de hidréxido | 46,6 50,6 799 84,7 88,3
de
tetrabutilamdnio

Hidréxido de | 20,0
tetrabutilamonio
(Método 2)

Cloreto de tetrabutilamonio 29,8 38,8 84,0 88,6 46,4
{[(C4)sN]Cl1}

Hidréxido de | 63,1 54,4 90.0 938 98,8
tributilmetilamonio
{[(Ca)3(C)N][OH]} 20 %
em

peso de solugcdo em agua

Hidréxido de | 16,9
tributilmetilamonio

Hidréxido de | 72,4 67,2 96,8 99,2 101,8
tetrapentilamonio
([(CsiN]J[OH]), 20 % de
solucio

em agua

Hidréxido de | 37,1
tetrapentilamonio
([(Cs):N][OH])

Adogen 462° (cloreto de | 31,5 18,6 60,7 66,1 20,0
amonio quaterndrio dicoco
dimetila)

75 % em isopropanol aquoso
(cloreto de amonio
quaternario
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dicoco dimetila)

Cyastat SN® (nitrato de | -7,2* 8,1 37,7 41,6 60,9
esteara-
midopropildimetil-2-
hidroxietil-amoénio) 50 % de
solugido em

uma mistura de isopropanol-
agua

50:50

cloreto de | 0,1 1, 04 11,7 13,6
etiltetradecildiundecil-
amonio

Arquad T-50® (cloreto de | 20,0 16,1 59,1 60,5 239
sebo-

alquiltrimetilamonio), 45 a
55 %

em isopropanol aquoso

Brometo de tetraexilamoénio | 3,4 0,4 35 10,8 36,4

butilmetilpirrolidinio 0,6 2,7 -3,7 2,3 3,7
bis(trifluorometil-
sulfonil)imida

Detergente EMPIGEN BB® | 45,4 36,3 66,2 74,4 35,1
(N,N-dimetil-N-
dodecilglicina betaina)

Detergente EMPIGEN BB® | 27,6
(N,N-dimetil-N-

dodecilglicina betaina)

(Método 1)

Cloreto  de 1-octil-2,3- | 45,4 36,3 66,2 74,4 35,1
dimetilimidazdlio

Cloreto de 1-octil-2,3- | 21,8
dimetilimidazolio (Método

)

Aliquat® HTA-I 46,8 34 71,1 78.8 359
Aliquat® HTA-I (Método 1) | 6,4

Cloreto de Tributil(8- | 38 0,1 48 64,7 31,2
hidroxioctil)fosfonio

Hidréxido de | 67,7 53,38 83,93 91,93 96,48

tetrabutilfosfonio, 40 % em
peso de solugdo em agua

Hidréxido de | 21,7

tetrabutilfosfonio

Cloreto de | 15,8 28,7 67,7 69,4 75,6
dodeciltrimetilamonio

Cloreto de Benzildimetilcoco | 40,5 249 61,6 67,2 50,2
amonio

Cloreto de [ 23 %

octil(tributil)fosfonio
(Cyphos 253%), 50 % de
solucdo em tolueno

Cloreto de tetradecil(tributil) | 20 %
fosfonio (Cyphos IL 167%),
50 % de solugdo em tolueno

Cloreto de tetraecxilamonio, 21 %
50 % de solugdo em tolueno
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Cloreto de | 28 %
octil(tributil)fosfénio
(Cyphos 253%), 50 % de
solugido em 1-octanol

Cloreto de tetradecil(tributil) | 27 %
fosfonio (Cyphos IL 167%),
50 % de solugdo em 1-
Octanol

Cloreto de tetraexilamonio, 27 %
50 % de solugdo em 1-

octanol

TABELA 4

PERCENTUAL DE AGUA REMOVIDA
Amostra Agua Removida, % em peso
AMMOENG 110® 23,02
AMMOENG 101°® 34,49
Cyphos IL 108® 23,06
Cloreto de 1-butil-3-metilimidazélio 70 % 34,05
Cloreto de tetrabutilamonio, 70 % 4,40
Cloreto de 1-octil-2,3-dimetilimidazdlio 70 % 20,90
Cloreto de 1-butil-1-metilpirroliddonio 70 % 34,74

TABELA 5

PERCENTUAL DAS IMPUREZAS ORGANICAS E INORGANICAS
REMOVIDAS POR VARIAS RELACOES DE PESO/PESO DO SAL
ORGANICO:LIQUIDO BAYER

Amostra: % % % % %

Hidréxido Remocdo | Remogdo | Remocao Remocao Remocao

tetrabutilfosfonio TOC Oxalato/ | Acetato Formiato Cloreto
Succinato

{[(C4)4P][OH]:Liquido} | 14,8 -1,0 11,9 15,6 35,9

0,1:1)

{[(C4)sP][OH]:Liquido} | 27,1 3,0 36,0 46,2 72,0

(0,25:1)

{[(C4)4P][OH]:Liquido} | 43,3 13,1 47,6 57,6 80,4

(0,33:1)

{[(C4)sP][OH]:Liquido} | 55,6 31,2 64,9 74,6 89,6

0,5:1)

{[(C4)4P][OH]:Liquido} | 69,6 52,1 82,9 89,8 96,2

(1:1)

{[(C4)4P][OH]:Liquido} | 77,3 69,3 91,8 95,0 98,3

2:1)

{[(C4)4P][OH]:Liquido} | 77,3 75,9 94,8 96,7 98,8

3:1)

{[(C4)sP][OH]:Liquido} | 62,3 79,8 95,7 97,2 95,1

(4:1)
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REIVINDICACOES

1. Método de purificar uma corrente do processo Bayer, o

método caracterizado pelo fato de que compreende:

prover uma fase liquida que compreenda um sal organico, a
fase liquida incluindo pelo menos 1% em peso do sal organico, com base no
peso da corrente do processo Bayer, em que o sal organico compreende um
cation organico quaternirio, € em que a fase liquida €, parcial ou totalmente
imiscivel com a corrente do processo Bayer;

intermisturar a corrente do processo Bayer com a fase liquida
em uma quantidade eficaz para formar uma mistura bifdsica de
liquido/liquido, em que a mistura bifasica de liquido/liquido compreende uma
fase primariamente do processo Bayer e uma fase primariamente de sal
organico; e

parcial ou totalmente separar a fase primariamente do processo
Bayer da fase primariamente de sal orginico para formar uma fase do
processo Bayer primariamente separada tendo uma concentracdo de oxalato
reduzida e uma fase de sal organico primariamente separada.

2. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo

fato de que a fase liquida € uma fase liquida aquosa.

3. Método de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo

fato de que a fase liquida aquosa compreende de 1% a 97% de 4dgua, em peso
com base no peso total da fase liquida aquosa.

4. Método de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de que a fase liquida compreende um solvente, em que o solvente
consistt em um membro do grupo -consistindo em hidrocarbonetos
aromaticos, alcoois alifaticos, alcoois aromaticos, hidrocarbonetos
halogenados e combinacoes destes.

5. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a

3, caracterizado pelo fato de que a fase liquida compreende um diluente.
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6. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a

5, caracterizado pelo fato de que a fase liquida inclui pelo menos 10% em

peso do sal organico, com base no peso da corrente do processo Bayer.
7. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a

6, caracterizado pelo fato de que compreende intermisturar a corrente do

processo Bayer com a fase liquida em uma relagdo em peso da corrente do
processo Bayer para a fase liquida em uma faixa de 1000:1 a 1:10 em peso.

8. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a

7, caracterizado pelo fato de que o cation organico quaternario € selecionado
do grupo consistindo em fosfonio, amodnio, imidazdlio, pirrolidinio,

quinolinio, piraz6lio, oxazdlio, tiazdlio, isoquinolinio e piperidinio.

9. Método de acordo com a reivindicagao 8, caracterizado pelo
fato de que o cation organico quaternario € fosfonio ou amonio.

10. Método de acordo com a reivindicagdo 9, caracterizado

pelo fato de que o sal organico € selecionado do grupo consistindo em cloreto
de triexiltetradecilfosfonio, cloreto de tetrabutilfosfonio, cloreto de

tetradecil(tributil)fosfonio e cloreto de tributil-(8-hidroxioctil)fosfonio.

11. Método de acordo com a reivindicagdo 9, caracterizado
pelo fato de que o sal organico € selecionado do grupo consistindo em
hidréxido de tetrabutilamonio, cloreto de tetrabutilamoOnio, nitrato de
estearamidopropildimetil-2-hidroxietilamonio, cloreto de
etiltetradecildiundecil amodnio, brometo de tetraexilamdnio, cloreto de
dodeciltrimetil amonio, cloreto de benzildimetilcoco amdnio, N,N-dimetil-N-
dodecilglicina betaina, cloreto de amonio quaternério dicoco dimetila, cloreto
de Bis(dietilamino)-N,N-dietilmetaniminio e cloreto de seboalquiltrimetil
amonio.

12. Método de acordo com a reivindicagcdo 8, caracterizado

pelo fato de que o cation organico quaternario € selecionado do grupo

consistindo em:
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em que R' a R® sdo, cada um independentemente, hidrogénio
ou um grupo alquila C;-Csp opcionalmente substituido, em que o0s

substituintes opcionais sdao selecionados de alquila, alquenila, alquinila,
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alcoxialquila, acido carboxilico, alcool, carboxilato, hidroxila e arila.

13. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 12, caracterizado pelo fato de que a corrente do processo Bayer € uma
corrente de liquido potencial de um transbordamento espessador.

14. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 13, caracterizado pelo fato de que a corrente do processo Bayer compreende
um liquido forte ou um liquido gasto.

15. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 14, caracterizado pelo fato de que ainda compreende intensificar um indice
de separagao primariamente da fase do processo Bayer da fase de sal organico
primariamente.

16. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 14, caracterizado pelo fato de que ainda compreende intermisturar a fase

primariamente do processo Bayer separada com uma segunda corrente do
processo Bayer.
17. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 16, caracterizado pelo fato de que a fase de sal organico primariamente

separada compreende oxalato e impureza organica selecionada de oxalato,

formiato, acetato e carbono organico.

Petigdo 870190029186, de 27/03/2019, pag. 10/14



