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Resumo

O minério de ferro quando encontrado contendo teores elevados do elemento fésforo torna-se prejudicial & fabricagdo do aco.
Todavia, dependendo da forma como o elemento fésforo se apresenta na estrutura do minério torna-se necesséria a aplicacio de
energia para sua liberagdo. Sendo assim nesse trabalho foi avaliado o processo de aquecimento das particulas de minério de ferro
através da aplica¢do da energia de micro—ondas seguidas da técnica de lixiviagdo dcida como rota vidvel de reducéo do teor de
fésforo nas particulas de minério de ferro. Através da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) foi possivel observar
a estrutura das particulas de minério de ferro apds seu tratamento com energia de micro-ondas. Através da utilizacdo do
planejamento estatistico fatorial com pontos centrais e axiais foi possivel determinar as condi¢des 6timas utilizadas no processo de
lixiviacdo 4cida, sendo encontrados os seguintes valores: massa de minério 19,25g, tempo de lixiviagdo 20 min, temperatura de
lixiviagdo 65 °C, velocidade de agitagdo 620rpm, tamanho granulométrico médio de 595 microns, tendo um tempo de contato de 3
minutos com a energia de micro-ondas. Nessas condi¢des a reducdo do teor de fésforo na amostra de minério de ferro alcangou o
valor de 52,47% sendo possivel demonstrar a influéncia positiva do processo de aquecimento da amostra de minério de ferro.

© 2015 Sociedade Portuguesa de Materiais (SPM). Publicado por Elsevier Espaiia, S.L.U. Todos os direitos reservados.
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Abstract

Iron ore when found containing high levels of phosphorus element becomes detrimental to the manufacture of steel due to the
increase of its hardness making it brittle and fractures. In this sense the process of acid leaching of iron ore is seen in the literature
as favorable, providing its desfosforizacdo. However, depending on the way the element phosphorus is present in the iron ore
application structure becomes additional power required for its release. Thus this work, the acid leaching process with the aim of
reducing the phosphorus content in iron ore as well as the application of heating the particles of iron ore by using microwave
energy. By using Termocalc® software to parse the different structures formed having different levels of phosphorus element. By
scanning electron microscopy technique (SEM) was possible to observe the structure of the iron ore particles after treatment with
microwave energy. Through the use of statistical design factor with central and axial points was possible to determine the optimal
conditions used in the acid leaching process, the following values are found: 19.25g mass ore, leaching time 20 min, leaching
temperature of 65 °C, agitation speed of 620rpm, average grain size of 28 mm size, having a 3-minute contact time with the
microwave energy. Under these conditions the reduction of phosphorus content in iron ore sample reached a value of 52.47% was
possible to demonstrate the positive effect of the sample heating process of iron ore and may therefore be regarded as increasing
the acid leaching technique to reduction of the phosphorus content.
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1. Introducao

O minério de ferro é o recurso mineral metdlico
extraido em maior volume da crosta da Terra sendo a
principal matéria-prima utilizada na inddstria
siderdrgica. Segundo o Centro de Gestdo e Estudos
Estratégicos, [1] existe a expectativa de que os
minérios lavrados terdo teores mais elevados de
fésforo e alumina. Estes minérios quando utilizados
como matéria-prima na industria siderdrgica causam
sérios danos devido a mineralogia e formacdo de
compostos complexados com o fésforo causando
impactos significativos nos custos e residuos gerados,
justificando assim uma busca constante por rotas
alternativas para a remog¢do do elemento fésforo nos
minérios. Um aspecto relevante e estudado
recentemente € a possibilidade de minimizacdo dos
estéreis na mineragdo atual. No Brasil e em vdérios
locais do mundo s@o encontradas grandes quantidades
de jazidas com teores acima de 0,1% ocorrendo assim
sua desvalorizacdo. Tal desvalorizagdo leva ao
acumulo de minério de ferro considerado nao
comercializavel e classificado como rejeito.

Existem no mercado diversas técnicas de remocao do
elemento fosforo em minérios de ferro. Segundo o
trabalho de Yong-shi et al. [2] intitulado “Removal of
phosphorus from iron ores by chemical leaching”, foi
observado que o processo de fundicdo obteve grande
eficdcia para a desfosforizacdo do minério de ferro,
todavia possui desvantagens como custo muito
elevado e alto consumo energético (combustivel
fossil). No processo de separagdo fisica, os minérios
cominuidos devem possuir granulometrias muito finas
com o objetivo da liberacdo do mineral fésforo
localizado na assembleia mineralégica onde em
seguida podem ser desfosforizados através dos
processos de flotacio ou separacdo magnética [3].
Entretanto, tal técnica ndo se aplica a maioria dos
minérios devido a complexidade da localizacdo dos
atomos de fosforo na estrutura mineral [4]. Em
alguns casos, o elemento fésforo pode ser encontrado
nas particulas de minério complexado com as
moléculas de goetita, FeO(OH), na forma de solugao
sélida [5].

Um mecanismo mais plausivel foi proposto por Morris
et al. [6] e Barbour, et al. [7] e apoiado por Dukino,
[8] envolvendo superficiede adsorcdo. Foi sugerido
que antes da desidratagdo do ferro Hidratado na
goethita, um grupo hidroxila da superficie &
substituido por um ligante de fosfato, como
demonstrado no modelo apresentado na Figura 1:

PO~ Fe =0 +300H

(OH);+PO+ ==l 0 =Fe*

3Fe=0) Fe

0

Fig. 1. Mecanismo de ocorrencia de fosforo na goetita.

Na Figura 1 € apresentado o mecanismo aceito para a
formacdo do complexo goetita — fésforo onde o qual
indica o incremento de energia para a remog¢do do
elemento fosforo. Neste sentido Gooden et al. [9]
relata que a distribuicdo de fésforo ao longo dos
cristais da goetita impede o uso eficaz das técnicas de
separagdo fisica, e requer o uso de técnicas de
separagdo quimica, porém o processo de lixiviacdo
quimica utilizando solugdes alcalinas ndo € eficaz na
desfosforizagdo. Tal fato ocorre devido a
reprecipitacdo do fésforo com outros fons metélicos
liberados durante o processo. Segundo Peixoto, [10]
quando no minério de ferro o elemento fésforo
encontra-se em solucdo sélida, na fase de goetita,
pode-se utilizar o processo de tratamento térmico das
particulas de minério de ferro. Tal tratamento
possibilita o rearranjo estrutural da fase da goetita,
que convertido em hematita facilita a liberacdo do
elemento fésforo para o processo de lixiviacdo em
meio dcido. Todavia a forma de aquecimento deve ser
estudada. Segundo Haque, [11] foram observadas
tensdes térmicas e fraturas em amostras de minério de
ferro submetidas a diferentes taxas de aquecimento
por emissdo da energia de micro—ondas.

Sendo assim neste trabalho, € avaliada a rota de
reducgdo do teor de fésforo através do aquecimento das
particulas de minério de ferro por energia de micro—
ondas seguidas da técnica de lixiviacdo dcida. A rota
proposta possui um diferencial onde inicialmente
utilize-se em um processo continuo por energia de
micro-ondas nas particulas de minério de ferro
promovendo seu aquecimento rdpido e em seguida o
mesmo serd adicionada ao volume de 4gua na
temperatura ambiente onde ocorrerdo fraturas
intergranulares nas particulas de minério de ferro. Em
seguida as particulas de minério sofrerdo o processo
de lixiviacdo em tanques com agitagdo controlada.

A caracteristica fundamental desta rota estd na
integragdo de uma sequéncia de beneficiamento com
aquecimento das particulas de minério de ferro da
ordem de 100 °C por minuto até aproximadamente
400 °C onde serd possivel a liberacdo do fésforo. Em
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seguida as particulas de minério de ferro sdo
adicionadas em um volume de 4gua na temperatura
ambiente ocorrendo assim a queda de temperatura das
mesmas na taxa de 100 °C por segundo gerando assim
fraturas ao longo das particulas de minério de ferro.
Tais fraturas sdo consideradas extremamente benéficas
para a fase seguinte onde as particulas fraturadas
seguirdo para o processo de lixiviagdo utilizando 4cido
sulfirico na concentracdo de 0,2 molar como agente
lixiviante.

2. Trabalho Experimental
2.1 Caracterizagoes do Minério de Ferro

Difragdo de raios X (XRD) e microscopia eletronica
de varredura (SEM) e espectrometria de emissao
Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP —
OES) foram realizados para a caracterizacdo das
amostras tratadas e ndo tratadas com a energia de
micro—ondas.

As amostras de minério de ferro sdo origindrias da
regido do Quadrildtero Ferrifero em Minas Gerais,
Brasil. Todas as amostras foram cominuidas em
moinho de barras nas instalagdes do Centro de
Tecnologia Mineral - CETEM gerando fracdes
granulométricas de 75, 595, 500, 297 e 2380 microns.
As fracdes obtidas foram submetidas na forma de pé a
andlises de difracdo de raios-X utilizando o método de
Ritveld e microscopia eletronica de varredura. A
técnica de difracdo de raios-X através do método de
Ritveld tem por base a simulagdo de todo um perfil
difratométrico partindo de parametros estruturais das
fases componentes permitindo que maiores
informagdes possam ser extraidas dos difratogramas.
O método de Rietveld leva em consideracio a
sobreposi¢do dos picos de todas as fases presentes e as
contribui¢gdes do ruido de fundo (backgroud).

Na Figura 2 € apresentado o espectro de difragdo de
raios-X do minério de ferro utilizado nesta
investigagdo e na Tabela 1 € demonstrada a
composicdo mineraldgica da amostra de minério de
ferro.

Hematita, Quartzo e Goethita foram as principais
fases identificadas através do método de difracdo de
raio-x onde devido a auséncia de compostos apatiticos
e aluminosilicatados.

A andlise quimica foi realizada utilizando o método
de espectrometria de emissdo Optica com plasma
indutivamente acoplado realizado no CETEM. O teor
de fésforo na amostra de minério foi de 346mg/kg o
que corresponde a 0,0346%. As andlises de
microscopia eletronica de varredura foram realizadas
na Universidade Federal Fluminense - UFF.
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Fig. 2. Espectro de difragdo de Raio — X da amostra de minério de
ferro.

Tabela 1. Composi¢ao mineralégica da amostra de minério de ferro
(% por fragdo massica).
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Mineral Fragdo Maissica, %
Hematita (Fe,O3) (1) 72,89
Caolinita [A1,Si,05(OH),.]1(2) 4,64

Quartzo (Si0») (3) 12,05
Gibbsita[AI(OH);] (4) 3,18

Goetita [FeO(OH)] (5) 7,25

2.2 Pré-Tratamento do Minério de Ferro Utilizando
Energia de Micro—ondas

Um reator de micro-ondas convencional (Modelo:
PMS - 24) com poténcia de 1200W emitindo radiagao
de micro—ondas com frequéncia de 2450MHz foi
utilizado para tratar os finos de minério. No reator de
micro—ondas convencional as micro—ondas sdo
geradas através do equipamento denominado
magnétron onde encontra—se localizado na parte
superior a direita do equipamento. Sendo assim foi
posicionada a amostra de minério de ferro na parte
inferior a esquerda do equipamento onde foi
observado como sendo o local onde hd mais
incidéncia de radiacdo de micro—ondas. O interior do
reator tem dimensdes de 260mm (altura), 460mm
(largura) e 320,3mm (comprimento). A saida do
emissor de micro-ondas encontra-se localizado no
canto superior direito. O diagrama esquemadtico do
reator € apresentado na Figura 3.

Emissor de ~
micro-ondas —
Amostra de
minério de
ferro

g

Fig. 3. Diagrama esquematico do reator de micro-ondas.
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Foram utilizados diferentes valores de massas de
minério de ferro apresentados na tabela 2. As
amostras foram tratadas com o nivel maximo de
poténcia apresentada pelo forno de micro—ondas e sob
atmosfera de ar. Quando se atingia o tempo de
permanéncia da amostra no reator ocorreu a
interrup¢do do tratamento e a amostra em seguida era
adicionada em um reator contendo 500 mL de dgua na
temperatura ambiente onde apds sua inser¢do ocorreu
a formagdo de fraturas nas particulas de minério de
ferro onde pode ser observado nas Figuras 6 e 7.

2.3 Processos de lixiviagdo

O efeito da técnica de lixiviagdo dcida em tanque com
agitacdo controlada foi avaliado utilizando um volume
de 250 mL de uma solug@o aquosa de dcido sulftirico
na concentracdo de 0,2 molar. Tal concentragdo foi
observada pela tabela 2 como o valor de concentracdo
onde ocorre a maior porcentagem da espécie 4cida
dissociada acompanhada por elevada concentracdo da
espécie idnica H* em solucdo. A solugdo dcida foi
adicionada a um bécher de 500 mL que serviu como
reator. Amostras de diferentes massas de minério de
ferro foram reagidas de acordo com um planejamento
incluindo niveis axiais de -1,68 a +1,68 (sendo
definido através da equagdo 2 x k sendo k = nimero
de niveis) seguido das varidveis: concentracdo de
minério em solugdo, tempo de lixiviagdo, temperatura
de lixiviagdo, tamanho granulométrico médio,
velocidade de agitacdo e tempo de contato com a
energia de micro—ondas. Os experimentos foram
realizados seguindo a metodologia do planejamento
fatorial com pontos centrais e axiais utilizando para
interpretacio dos resultados e confeccio dos
diagramas o software statistica8.0 produzido pela
empresa Statsoft®.

A mistura reacional foi agitada com auxilio de um
agitador mecanico marca IKA modelo RW20. Apés o
término do tempo reacional a mistura foi filtrada a
vacuo em funil de Biichner e levada a estufa para
secagem, a 40°C por 1 hora. Todas as amostras foram
entdo encaminhadas para andlise quantitativa do
fésforo contido através da técnica de ICP-OES. A
andlise do efeito da interacdo entre as diferentes
varidveis foi realizada utilizando o software Statistica
8.0 desenvolvido pela empresa Statsoft com a
finalidade de obter a combinag¢do de valores que
ilustram o modelo de superficie de resposta. A andlise
de varidncia (ANOVA) foi realizada com o objetivo
determinar as diferencas significativas entre as
varidveis  independentes. O modelo envolve
estatisticamente varidveis independentes significativas
levando em conta (P <0,05). Regressdes miiltiplas
foram aplicadas na andlise de dados experimentais

para prever os coeficientes vistos no modelo
polinomial de segunda ordem. A quantificacdo do
fésforo foi realizada pelo Laboratério de Andlise
Quimica localizado no Centro de Tecnologia Mineral
mantido pelo Ministério da Ciencia e Tecnologia
(CETEM / MCT), onde foi utilizada a técnica de
espectroscopia de emissdo OGtica com plasma
indutivamente acoplado (ICP-OES).

O célculo da percentagem de remogao se segue:

P o]
I_Jr l_|:.

% =—""—_.100 ()

Cl:'
Onde c¢ € a concentra¢do final do elemento fésforo
apds o processo de lixiviagdo e c, € a concentracdo
inicial do elemento fésforo antes do processo de
lixiviagao.

3. Resultados e Discussao

3.1 Andlises termodindmica, Fisico — quimica e
identificacdo da fase goetitica fosfatada

Variacdes na energia livre de Gibbs sdo lteis porque
indicam as condi¢des em que uma reagcdo quimica
poderd realizar-se. Se AG for positivo, a reagdo
apenas se realizard se houver fornecimento de energia
para afasta-la da posi¢do de equilibrio. Todavia se AG
for negativo, a reacdo realizar-se-4 espontaneamente
em direcdo ao equilibrio. Reagdes quimicas nas quais
AG ¢ negativo sdo energeticamente favorecidas.
Sistemas tenderd@o a se aproximar de um nivel minimo
de energia e, portanto, maior serd o decréscimo na
energia de Gibbs. Dado pela seguinte férmula:

AG® = AH? - TAS® 2)
onde:

AG® representa a energia de Gibbs padréo do sistema;
AH® representa a entalpia padrdo do sistema;

AS? representa a entropia padrio do sistema

Na Figura 4 € apresentada a variacdo da energia de
Gibbs em fung¢do da temperatura para a espécie MP.
Foi observado na Figura 4 o decréscimo do valor da
energia de Gibbs da espécie M,P onde torna-se mais
negativa no sentido do aumento de temperatura
indicando assim uma tendéncia a um fornecimento
energético para a remocao do foésforo. A espécie M,P
pode ser observada como a forma desidratada do
complexo goetitico - fosfatado demonstrado por
Dukino [8] e apresentado na Figura 1.
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Fig. 4. Diagrama de variagdo de energia Livre de Gibbs para a fase

M,P.

Na Figura 5 € apresentado o diagrama de fase do
minério de ferro em diferentes composicdes e
temperaturas.
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Fig. 5. Diagrama de fase do minério de ferro de composicdo: Fe
60%, O 20%, Si 10%, Al 9,99%. Calculado utilizando o software
Thermocalc®.

Na Figura 5 € apresentado o diagrama de fase do
minero de ferro em diferentes composi¢des dos
elementos Fe, O, Si e Al onde € demonstrado em
temperaturas entre 0 e 300 °C a existéncia do
complexo M3P onde o qual vai de encontro ao
complexo demonstrado por Dukino, [11] e
apresentado na Figura 1.

Segundo Graham et al. [5] a calcinagdo do minério de
ferro causa desidratacdo da goetita para hematita,
liberando o fésforo em solucdo como um composto
soldvel em 4cido.

Logo apés a liberagdo do elemento fésforo para o
meio liquido a reacdo de desfosforacdo ocorrerd
utilizando o 4cido fosférico como meio lixiviante da
seguinte forma:

Caio(PO4)6X(s) + 20H* — 6H3PO4 + 10Ca2*+ HoX (3)

De acordo com a equagdo 3 € necessdrio a interagdo
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de 20 {fons H* para que ocorra a reacdo de
desfosforagdo do minério de ferro todavia a acidez da
primeira dissociacdo da molécula H,SOs apenas
envolve a formagdo das espécies H3O*e HOSOs
sendo necessdria a segunda dissociacdo para liberagao
dos ides H* existentes no anido HOSOs". A hidratagdo
do dimero (H2SO4); sempre conduz a formas ionicas
porém a dissociag¢do torna-se mais fécil para sistemas
maiores onde hd um aumento no nimero de moléculas
de 4gua ou mesmo aumento no nimero de moléculas
de 4cido sulfirico [12]. Tal fato € apresentado na
Tabela 2.

Tabela 2. Concentragdes e dissociacdes tedricas da espécie H;O* e
seus respectivos valores de pH

[H,SO,]  [H30%] pH [H2SO4] Equagio % o
0,1 0,027 1,5 0,1 Ka =M.a2100 34,6
0,2 0,040 1,3 0,2 Ka =M.a2100 24,4
0,3 0,050 1,2 0,3 Ka =M.a2100 20

0.4 0,058 1,2 0,4 Ka =M.a2100 17,3
0,5 0,066 1,1 0,5 Ka =M.a2100 15,4
0,6 0,073 1,1 0,6 Ka =M.a2100 14,1
0,7 0,079 1,0 0,7 Ka = M.02.100 13,0
1 0,096 1,0 1 Ka = M.02.100 10,9
2 0,138 0,8 2 Ka =M.a2100 7,74

Na Tabela 2 sdo apresentadas as concentragcdes e
dissociacdes tedricas da espécie HizO* e seus
respectivos valores de pH onde foi observado que o
aumento da concentracdo da espécie H,SO4 leva a
uma diminuicdo da concentracdo de H;O* em solucdo
diminuindo assim o rendimento reacional de formagao
da espécie H3PO4 onde o qual € apresentado na Tabela
2 o valor de concentragdo de 0,2M como sendo o
valor de concentragio de d4cido com maior
porcentagem de dissociacdo dos {fons H*. Tais
resultados estdo de acordo com o trabalho apresentado
por Gooden et al. [9] que assinalou que a
concentragdo de 4cido sulfirico para remogdo de
fésforo em minério de ferro foi de 0,2M.

3.2 Andlises de microscopia eletronica de varredura

O pré-tratamento com energia de micro-ondas em
processos metaltrgicos tornou-se um novo método e
vem sendo desenvolvido nas ultimas décadas.
Resultados apresentados por diversos autores indicam
bons potenciais referentes a aplicacdo de energia de
micro—ondas no tratamento mineral e em processos
metaldrgicos. Existem diferentes interagdes dos
materiais frente a energia de micro—ondas podendo os
materiais serem transparentes as micro—ondas (tais
como silica), refletoras (por exemplo, metais) ou
absorvedoras (tais como alimentos) podendo levar a
um aumento da temperatura devido ao aquecimento
por friccdo causada pela rotacdo das espécies
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dipolares, ou por migracdo das espécies idnicas.
Todavia o aquecimento do material pode também
depender em grande medida da razao entre o fator de
perda do material com a constante dielétrica, sendo
em materiais com um elevado fator de perda
(absorvedoras) o material facilmente aquecido por
energia de micro-ondas [14]. Porém nos minerais
presentes na estrutura do minério de ferro ocorrem
diferentes expansdes térmicas e, portanto, as tensdes
térmicas sdo geradas no limite entre eles, portanto
quando estas tensdes térmicas atingem um nivel
elevado onde, rachaduras e fissuras sdo formadas nos
limites indicados [15]. Tal fato pode obsevado neste
trabalho nas Figuras 6 e 7. O pré-tratamento com
energia de micro-ondas pode mudar a estrutura do
minério de ferro, formando rachaduras, fissuras e
zonas soltas. Em outras palavras, as fraturas e as
superficies especificas nas dreas das particulas de
minério aumentam apods a radiacdo com micro-ondas.
Sendo assim para o processo de lixiviagdo hd
ocorréncia de melhoria nas condi¢cdes de difuséo
interna e um aumento da area superficial especifica do
minério com particulas finas aumentando assim a taxa
de reacdo entre o elemento fésforo e o agente
lixiviante.

As Figuras 6 e 7 mostram as imagens dos finos de
minério tratado e ndo tratado por energia de micro-
ondas. Na Figura 7 € observada, através das imagens
geradas por microscopia eletrdnica de varredura, a
formacdo de fraturas nas particulas de minério de
ferro tendo granulometria de 48um.Todavia foi
possivel observar também na Figura 6 que nos finos
de minério sem tratamento, a estrutura encontra-se
densa e sem qualquer tipo de fratura ou inclusdes.
Sendo assim as evidéncias ocorridas através das
andlises microestruturais, levam a conclusdao que a
radiagdo por micro—ondas induz ao aquecimento
rdpido onde o qual geram fissuras no minério
resultando em um possivel enfraquecimento da forca
das particulas [16].

10 pm Signal A = SE1
WD =14.0mm

EHT = 20,00 KV ﬁ

Mag= 217KX

Fig. 6. Micrografias do minério de ferro “in natura” na
granulometria de 48 um.

10 um Signal A= SE1
WD =26.5mm

EHT =2000 kv _UW
Mag= 1.31KX

Fig. 7. Micrografias do minério de ferro pré tratado na
granulometria de 48um.

Segundo Haque, [11] a temperatura médxima atingida,
ocorre devido ao aumento da saturacdo magnética e
da magnetizagdo remanescente das amostras de
minério de ferro. Quando se utiliza a frequéncia de
2450 MHz, o alinhamento das moléculas e seu retorno
ao estado de desordem ocorrem 4,9X10° vezes por
segundo, o qual resulta em um aquecimento rdpido e
eficiente. Todavia o aquecimento devido a este
processo depende do tempo de relaxacdo da amostra,
sendo definido como o tempo necessario para ordenar
totalmente e desordenar 63% da amostra. O trabalho
realizado por Roy e Agrawal [16] indicou que a
interagdo do campo magnético com alguns materiais
contribui muito na taxa de aquecimento comparado
aos materiais expostos ao campo elétrico. Segundo
Haque, [11] a energia de micro-ondas fornece um
possivel mecanismo para induzir a ruptura entre 0s
minerais de valor no minério e a ganga, ou rocha
hospedeira. Tal fato corre devido ao diferencial na
absorcdo da energia das micro-ondas e as diferencas
térmicas dadas pelos coeficientes de expansio entre as
véarias fases minerais nas particulas do minério de
ferro. Indo de encontro Graham, [5] relatou que a
calcinacio do minério de ferro causa desidratacdo da
goetita para hematita, liberando o fésforo em solugao
como um composto solivel em 4cido.

3.3 Efeitos das varidveis no processo de lixiviagdo
dcida

Os efeitos das varidveis independentes consistem de
varidveis referentes ao processo de lixiviacdo (tempo
de contato; concentragdo de minério; tempo de
lixiviacdo; temperatura de lixiviagdo; granulométrica
média; velocidade de agitagdo e tempo de contato
com a energia de micro—ondas) e foram avaliadas
neste estudo. A Tabela 3 apresenta os valores
utilizados no planejamento fatorial dentro de cada
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intervalo de coeficiente experimental e também dentro
dos niveis (-1, 1), e fora desses niveis.

Tabela 3. Niveis utilizados no planejamento fatorial

Varidveis -1,68 -1 0 1 +1,68
Concentracdo (G/L) 2 27 52 77 102
Tempo de lixiviagdo(min.) 2 20 38 56 74
Temperatura de lixiviacdo 5 25 45 65 85
O

Granulometria média 75 29 50 59 2380
(microns) 7 0 5
Velocidade de agitacdo 155 31 62 46 775
(RPM) 0 0 5

Tempo de contato com a 0 1 2 3 4

energia de micro-ondas

(min.).

Os valores apresentados na Tabela 3 foram
estipulados considerando-se a media entre os valores
axiais superiores e inferiores. A Tabela 4 apresenta os
resultados das interagdes entre as varidveis
independentes seguida de superficie resposta.

A interagdo entre as diferentes  varidveis
independentes como funcdo da reducdo do teor de
fosforo foi apresentado na Tabela 4 onde foi
demonstrada no ensaio 22 a ocorréncia do processo de
lixiviagdo da amostra de 19,25g de minério de ferro
com tamanho granulométrico médio de 48
micrometros em 250 mL de 4dcido sulfiirico estando
sob temperatura de 65 °C em agitagdo de 620rpm.
Porém a amostra foi submetida anteriormente a
radiagcdo de micro—ondas em um tempo de contato de
3 minutos onde apdés o processo de lixiviagdo nas
condi¢des anteriormente apresentada foi observado os
valores de remogdo de 52,47% de P; 0,1% de Fe. No
ensaio 37 foram encontrados valores de reducdo dos
teores dos elementos P e Fe sendo 61,25% e 0,098 %
porém foi observado que a massa da amostra de
minério de ferro utilizada no ensaio foi de 0,5g.
Devido ao baixo valor de massa de minério lixiviado
pode ser considerado o ensaio 22 como o ensaio 6timo
de reducido do teor do elemento fésforo nas particulas
de minério de ferro.

3.4 Efeitos da massa; tamanho da particula e tempo
de contato da amostra de minério de ferro com a
energia de micro-ondas

A lixiviacdo neste processo € realizada em tanques
com agitacdo controlada por um conjunto de hélices
que permitem a agitacdo da mistura em velocidades
superiores.

Tabela 4. Valores experimentais e varidvel resposta: Porcentagem
de remogao de fésforo e porcentagem de remocdo de Ferro.

Onde: 1 — Nimero do ensaio; 2 - Massa (g); 3 — Tempo (min.); 4 —
Temperatura (°C); 5 — Granulometria media (mincrons); 6 - Veloc
de agitacdo (RPM); 7 - Tempo de contato com a energia de micro—
ondas (min.); 8 - Porcentagem de remocdo do elemento P; 9 -
Porcentagem de remogao do elemento Fe.

m @ 3 @ S . O ® 9
1 6,75 20 25 595 310 4 6,59 0,117
2 1925 20 25 595 310 3 9,29 0,024
3 6,75 56 25 595 310 3 7,16 0,045
4 1925 56 25 595 310 1 4,23 0,012
5 6,75 20 65 595 310 3 892 0,108
6 1925 20 65 595 310 1 11,90 0,084
7 6,75 56 65 595 310 1 10,64 0,098
8 1925 56 65 595 310 3 4430 0,095
9 6,75 20 25 297 310 3 7,05 0,036
10 1925 20 25 297 310 1 7,84 0,012
11 675 56 25 297 310 1 7,97 0,050
121925 56 25 297 310 3 17,90 0,056
13675 20 65 297 310 1 1431 0,064
14 1925 20 65 297 310 3 18,87 0,255
15 675 56 65 297 310 3 19,62 0,352
16 1925 56 65 297 310 1 15,76 0,234
17 6775 20 25 595 620 3 8,74 0,082
18 1925 20 25 595 620 1 529 0,014
19 675 56 25 595 620 1 12,44 0,015
20 1925 56 25 595 620 3 10,01 0,032
21 675 20 65 595 620 1 15,17 0,070
221925 20 65 595 620 3 5247 0,101
23 6,775 56 65 595 620 3 26,04 0215
24 1925 56 65 595 620 1 38,16 0216
25 675 20 25 297 620 1 16,92 0,028
26 1925 20 25 297 620 3 1996 0,034
27 675 56 25 297 620 3 1425 0,016
28 1925 56 25 297 620 1 13,74 0,013
29 675 20 65 297 620 3 18,13 0,046
30 1925 20 65 297 620 1 2582 0,138
31 675 56 65 297 620 1 21,95 0,101
321925 56 65 297 620 3 47,57 0,530
33 13 38 45 500 465 2 17,40 0,059
34 13 38 45 500 465 2 1640 0,057
35 13 38 45 500 465 2 20,75 0,076
36 13 38 45 500 465 2 23778 0,110
37 0,5 38 45 500 465 2 61,25 0,098
38 255 38 45 500 465 2 2495 0,113
39 13 2 45 500 465 2 9,18 0,014
40 13 74 45 500 465 2 26,18 0,130
41 13 38 5 500 465 2 8,27 0,008
42 13 38 8 500 465 2 27,03 0,254
43 13 38 45 2380 465 2 3424 0,036
44 13 38 45 75 155 2 26,14 0,060
45 13 38 45 500 775 2 18,84 0,069
46 13 38 45 500 465 2 1493 0,031
47 13 38 45 500 465 O 8,65 0,020
48 13 38 45 500 465 4 17,31 0,055
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Porém tal método possui grande influéncia quanto as
varidveis como, massa e superficie de contato das
particulas com a solugdo de lixiviagao.

Porém uma forma de variagio da superficie de contato
das particulas com a solucdo de lixiviagdo € o pré
tratamento das  particulas de minério de ferro
utilizando a energia de microondas.

Nas Figuras 8 e 9 sdo apresentados os perfis de
reducdo do teor de fésforo em funcdo da massa,
tamanho de particula e do tempo de contato da
amostra com a energia de micro—ondas.

Maiores valores de reducdo do teor do elemento
fosforo utilizando maiores valores em massa da
amostra foi observado em tamanhos granulométricos
médios entre 297 - 595 micrometros tendo valores de
massa entre 0,5 - 28g de minério de ferro.

Porcentagem de Remocio de Fasforo
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Fig. 8. Perfil de redugdo do teor de fésforo em funcdo da massa e
tamanho de particula.

Em valores de massa e tamanho granulométrico
superior a 595 micrometros foi observada a disposigdo
das particulas de minério no fundo do reator
diminuindo assim a superficie de contato entre a
solucdo lixiviante e as particulas de minério. Indo de
encontro com os resultados apresentados neste
trabalho Wen-tang et al. [17] relatou que a taxa de
desfosforagdo diminui ligeiramente com o aumento do
tamanho de particula.

Na Figura 9 € apresentada a reducdo do teor de
fésforo em fungdo das varidveis massa e tempo de
contato das amostras de minério de ferro com a
radiagdo de micro-ondas.

Foram apresentados maiores valores de redugdo do
teor do elemento fésforo em amostras de minério
estando sob o tempo de contanto entre 2 - 3 minutos
com a radiacdo de micro—ondas.

Porcentagem de remocio de fasforo
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Fig. 9. Perfil de redugdo do teor de fésforo em funcdo da massa e do
tempo de contato.

Segundo Jones et al. [19] as fraturas nas particulas de
minério ocorrem em todo o contorno de grdo entre
espécies absorventes e transparentes. Todavia o
tratamento pode ser menos eficaz em tamanhos de
particulas inferiores em uma aplicagdo fixa de energia
de micro-ondas devido a baixa massa de elementos
com diferentes interacdes com o campo magnético.
Segundo Hake, [11] o aquecimento rdpido das
particulas de minério ocorrido através da aplicacio de
energia de micro—ondas em minério com matriz
transparente onde o qual gera estresse térmico de
magnitude suficiente para criar microfissuras ao longo
dos limites de grdo dos minerais [20]. Este tipo de
microfissuras tem elevada potencialidade na
melhoraria da eficiéncia dos processos de cominuigéo
e lixiviag@o.

3.5 Efeitos da massa; temperatura e velocidade de
agitacdo da amostra de minério de ferro em fungdo
da porcentagem de remogdo de fosforo

Nas Figuras 10 e 11 sdo apresentados os perfis de
reducdo do teor de fésforo em funcdo da massa da
amostra, da velocidade de agitacdo da particula de
minério de ferro e da temperatura do processo de
lixiviacao.

Na Figura 10 foi apresentado que as melhores taxas de
reducdo do teor de fésforo nas particulas de minério
de ferro ocorreram tendo a velocidade de agitagdo do
processo de lixiviagdo entre 310 — 620 rpm.
Confirmando o resultado encontrado neste trabalho
Young — shi et al. [2] relatou que a melhor velocidade
de agitagdo para remocdo de fésforo foi demonstrada
ser de 620rpm.
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Porcestagem de Remocio de Fosloro

Velocidade do Agitagio (rpm)
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Fig. 10. Perfil de redugdo do teor de fésforo em funcdo da massa da

amostra e da velocidade de agitacdo da particula de minério de
ferro.

Todavia Hui-qing et al. [18] relatou que apesar de alta
velocidade de agitacdo promover a transferéncia de
massa, as taxas de desfosforagio sdo melhoradas
minimamente com o aumento da velocidade de
rotagdo, o que significa que a velocidade de agitacdo
ndo exerce uma influéncia significativa na reagdo de
desfosforizagdo.

Na Figura 11 apresentam-se 0s contornos
representando o perfil de redug¢do do teor de fésforo
em funcdo da massa da amostra e da temperatura do
processo de lixiviacdo.
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Fig. 11. Perfil de reducdo do teor de fésforo em funcdo da massa da
amostra e da temperatura do processo de lixiviacdo.

Melhores taxas de remog¢do do elemento fésforo do
minério de fero foram observadas em valores de
temperatura entre 45 — 65 °C. Segundo Cheng et al.

[21] usando acido sulfirico foi demonstrado ser a
temperatura de 65 °C como a temperatura 6tima de
remog¢do de fésforo durante o processo de lixiviacdo.
Segundo Hui-qing et al. [18] Com o aumento de
temperatura, ocorrem o aumento dos indices de
remogdo de fésforo, o que indica que a reacdo
desfosforizagdo €  extremamente  sensivel a
temperatura.

3.6 Efeitos da massa e tempo de lixiviacdo da amostra
de minério de ferro em funcdo da porcentagem de
remocdo de fosforo

Na Figura 12 € apresentado o perfil de redugéo do teor
de fésforo em fungio da massa da amostra e do tempo

de lixiviacdo das particulas de minério de ferro.
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Fig. 12. Perfil de reducdo do teor de fésforo em fungdo da massa da
amostra e do tempo de lixivia¢@o das particulas de minério de ferro.

Através da Figura 12 € apresentado o equilibrio
quimico ocorrido entre o fésforo removido do minério
de ferro e a formacdo de dcido fosférico na solugdo.
Foi observado que as altas taxas de remog¢do de
fésforo foram encontradas em valores de tempos de
20 — 56 min. indicando uma possivel satura¢do do
elemento fésforo em solucdo tendo valores altos de
tempo de lixiviacdo do minério de ferro. Os resultados
presentes neste trabalho estdo de acordo com o relato
apresentado por Yong-shi et al. [2] onde foi observado
que o acido sulfirico removeu o elemento fésforo das
particulas de minério de ferro com mais eficiéncia
durante 20 min. de lixivia¢do todavia com o aumento
de tempo para 60 min. foi observado o acréscimo de
2,3%. Indo de encontro com o relato anterior Hui-
qing 2013 afirmou que o teor de reduc¢do do elemento
fésforo no minério encontra-se estivel quando o
tempo de fusdo encontra-se abaixo de 20 minutos.
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4. Conclusao

Com a finalidade de avaliar as varidveis encontradas
no processo de lixiviagdo para reducdo do teor de
foésforo em amostras de minério de ferro extraidas da
regido do quadrilétero ferrifero, Brasil. Portanto foram
tiradas as seguintes conclusdes:

e A massa em gramas da amostra de minério
de ferro onde se obtém a melhor taxa de
remog¢do foi de 19,25g em 250 mL de
solucdo de 4cido sulfirico na concentragdo
de 0,2M, porém nesta concentracio ocorrem
maiores dissocia¢des do hidrogénio existente
nas moléculas de 4cido sulftrico.

e O aumento de temperatura foi favordavel para
o processo de lixiviagdo atingindo o limite de
65 °C demonstrando ser endotérmica a
reacdo de formacdo de 4cido fosférico
utilizando o 4cido sulfirico.

e Foi observado que a melhor velocidade de
agitacdo para o processo de lixiviagdo foi de
620rpm.

e A granulometria 6tima para o processo de
remocdo de foésforo foi de 580 microns onde
foi observado em granulometrias inferiores e
superiores o processo de disposi¢do da
amostra de minério de ferro no fundo do
reator.

e O tempo observado para a melhor taxa de
remo¢do do minério de ferro através do
processo de lixiviagdo foi de 20 minutos
onde apés o tempo decorrido foi observado
baixa taxa de reducdo do fésforo presente na
amostra de minério.

e O processo de remogdo do fésforo foi
altamente favorecido através do aumento do
tempo de contato do minério de ferro com a
energia de micro—ondas.

e Perda de ferro durante a lixiviagdo 4cida
pode ser considerado insignificante, sendo
menor que 0,4%.

e O baixo consumo de 4cido foi considerado
um fator importante para a viabilidade do
processo  seguido  pela  possibilidade
reciclagem da solugdo de 4cido sulfirico
podendo também ser incorporado na
lixiviacdo do minério de ferro tornando o
processo de desfosforizagdo ainda mais
econdmico.
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