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RESUMO

Este trabalho foi desenvolvido com base em amostras de minério sulfetado da Mina | de
Corrego do Sitio (“planta CdS”, em Santa Barbara, Minas Gerais), de propriedade da empresa
Anglo Gold Ashanti. O ouro desse minério esta parcialmente contido em uma matriz de
sulfetos, a qual foi submetida a etapa de oxidacdo sob pressdo. Cloretos presentes nesta etapa
lixiviam o ouro que posteriormente é adsorvido por matéria carbonosa existente no produto
oxidado proveniente do minério, fendbmeno este que € chamado de efeito preg-robbing.

O objetivo central deste texto é estabelecer uma metodologia de experimento de oxidagdo sob
pressdo em escala de bancada que possibilite uma avaliagdo comparativa entre os seus produtos
e 0s da autoclave industrial, bem como correlacionar a ocorréncia do efeito de preg-robbing
com os parametros utilizados na etapa de oxidacdo sob pressao. Nesse sentido, questionou-se
acerca da influéncia do pH, entendimento da cinética de oxidacdo, da caracterizagdo dos
produtos de oxidacdo, da ocorréncia do efeito preg-robbing e da recuperacdo metalirgica na
etapa de cianetacdo. Inicialmente foram realizados testes com sistema totalmente fechado,
contudo, neles foram obtidos baixos graus de oxidacdo do concentrado, em comparacdo com
os resultados alcancados no mesmo periodo na autoclave industrial. Uma nova metodologia foi
desenvolvida, chamada de sistema semiaberto, 0 que melhorou os graus de oxidagdo. Ainda,
foram feitos ensaios com varia¢do no valor de pH do concentrado alimentado e ensaios de
lixiviacdo, sendo que esses indicaram uma recuperacdo metalUrgica dos produtos de oxidacdo
inferior para o pH alcalino quando comparados aos ensaios em pH &cido. A caracterizacéo por
MLA (Mineral Liberation Analyser) indicou que, ap6s a oxidacao, as particulas de ouro estdo
associadas predominantemente com minerais das rochas e fases transformadas, como 6xido e
sulfatos.

Os resultados do estudo demonstraram que a oxidacdo sob pressdao em bancada em sistema
semiaberto gera produtos de oxidacdo compativeis com os produtos da autoclave industrial,
contudo, o sistema é sensivel a variagdo do fluxo de oxigénio. O concentrado oxidado sob
analise teve a presenca do efeito preg-robbing, em se tratando do impacto na recuperacéo global
do ouro na planta metaldrgica. Por fim, ressaltou-se a importancia do controle do valor do pH
na alimentacdo da autoclave, pois, apesar de ter-se alcancado um alto grau de oxidacdo em
ensaios tanto com alimentacdo acida quanto com a alcalina, na alcalina verificou-se impacto

negativo na recuperacgéo de ouro.

Palavras-chave: ouro, preg-robbing, oxidacdo sob pressao, lixiviacdo, autoclave de bancada.



ABSTRACT

This work studied samples of sulfide ore from Mine I of Corrego do Sitio (“CdS plant”, in Santa
Barbara, Minas Gerais), owned by the Anglogold Ashanti company. The gold from this ore is
partially contained in a sulfide matrix, which was submitted to the oxidation stage under
pressure. Chlorides present in this stage leach the gold which is subsequently adsorbed by
carbonaceous matter in the oxidized product from the ore, a phenomenon which is called the
preg-robbing effect.

The main objective of this work is to present methodology of oxidation under pressure at a
bench scale that allows a comparative evaluation with an industrial autoclave, as well as to
correlate the preg-robbing occurrence with the parameters used in the pressure oxidation stage.
In this sense, it was investigated the influence of pH, oxidation kinetics, the characterization of
oxidation products, the occurrence of the preg-robbing effect and the metallurgical recovery in
the cyanidation stage. To achieve the objectives, the experimental methodology on tests of
oxidation under pressure on a bench scale was used. The initial tests took place with a totally
closed system, however, low degrees of oxidation of the concentrate were obtained in them, in
comparison with the results achieved in the same period in the industrial autoclave. A new
methodology was developed, called the semi-open system, which improved the degrees of
oxidation. In addition, tests were performed with variation in the pH value of the fed concentrate
and leaching tests, which indicated a metallurgical recovery of oxidation products with an
alkaline pH below those of acid pH. The characterization by MLA (Mineral Liberation
Analyzer) indicated that gold particles after oxidation are predominantly associated with
minerals from rocks and transformed phases, such as oxide and sulfates.

The results of the study demonstrated that the oxidation under pressure in bench with a semi-
open system generates oxidation products compatible with the products of the industrial
autoclave, however, the system is sensitive to the variation of the oxygen flow. The oxidized
concentrate under analysis had the presence of the preg-robbing effect, in terms of the impact
on the gold global recovery in the metallurgical plant. Finally, the importance of controlling the
pH value in the autoclave feed was emphasized, because, although a high degree of oxidation
was achieved in tests with both acid and alkaline feeds, in the alkaline one there was a negative

impact in the gold recovery.

Keyword: gold, preg-robbing, pressure oxidation, leaching, bench autoclave.
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1. Introducéo

A unidade de negécio da Anglogold Ashanti possui uma unidade industrial onde é processado
o minério sulfetado da Mina | de Cérrego do Sitio (planta CdS), situada no municipio de Santa
Barbara, Minas Gerais. A lavra do mineério é subterranea (sublevel stopping), sendo que grande
parte do ouro (cerca de 98,5%) esta contida em uma matriz de sulfetos, em especial a
arsenopirita. Diante disso, para a recuperacdo do metal, foi instalada na planta CdS uma etapa
de oxidacdo sob pressédo que, ao realizar a oxidagdo dos minerais de enxofre, libera 0 ouro
contido nestes sulfetos (CHRYSSOULIS; DUNNE; COETZEE, 2004; PANGUM;
BROWNERT, 1996), o que possibilita a recuperacdo do metal na etapa de lixiviagéo.

Para determinados minérios, a recuperacdo de ouro por cianetacao € limitada pela presenca de
material carbonaceo, de ocorréncia natural, que adsorve o complexo formado Au(CN)," da
solucdo alcalina. Esse fendmeno é chamado de efeito preg-robbing. Esses minérios podem ser
chamados de minérios carbonéceos refratarios, uma vez que a recupera¢do do ouro é dificultada
pelas suas perdas por adsor¢do na matéria organica contida no minério. Em 1968, Smith usou
pela primeira vez o termo preg-robbing e mais tarde esse termo foi usado por outros (MILLER,;
WAN; DIAZ, 2016; RAMADORAI; HAUSEN; BUCKNAM, 1991) sendo atualmente uma

terminologia de uso comum na inddstria do ouro.

O efeito preg-robbing é um fenémeno importante, que inibe a recuperacdo do ouro devido a
presenca dessa matéria carbonacea que ocorre naturalmente no minério. Como foi citado por
Diaz, Wan e Miller (2016), esse comportamento foi detectado em 1911 por Cowes, que
descobriu que as perdas de ouro nos rejeitos da Operacdo Waihi-Paerola na Nova Zelandia se
deviam & presenca de carbono natural no minério (MILLER; WAN; DIAZ, 2016).

Além disso, deve-se mencionar que uma grande variedade de outros minerais, incluindo
minerais sulfetados de cobre, argila e minerais silicatados, podem também adsorver 0 ouro
dependendo da area especifica e das caracteristicas da superficie do minério. O comportamento
de preg-robbing estad principalmente correlacionado as espécies de carbono que ocorrem
naturalmente ou com as matérias carbonaceas no minério de ouro(CELEP et al., 2014). Esses
componentes sdo geralmente materiais carbonaceos, como lascas de madeira, carbono néo
carbonatado ou outros componentes, particularmente o carbono elementar nativo (REES; VAN
DEVENTER, 2000).



Além disso, pela existéncia de cloretos e carbono organico no minério, durante o processo de oxidacao
sob pressdo (Pressure oxidation - POX) ocorre a perda de ouro por preg-robbing (GOODALL;
LEATHAM; SCALES, 2005; REES; VAN DEVENTER, 2000), conforme as seguintes etapas:

I. O cloreto existente no mineério é solubilizado durante a oxidacao sob presséo;
Il.  Uma vez solubilizado, o cloreto lixivia 0 ouro presente no minério;

I1l. O ouro é adsorvido pelo carbono organico também presente no minério.

Visando o controle deste fendmeno foram realizados diversos trabalhos visando minimizar o
efeito do preg-robbing em sistemas minerais, onde foi estabelecida uma faixa do potencial de
oxidagéo (Eh) para controle de operacao do circuito POX na unidade CdS. A medida reduziu a
ocorréncia do preg-robbing, porém, ainda se observam nos sistemas perdas que nao podem ser
justificadas somente pela variacdo do Eh (DUMONT; OLIVEIRA; MOREIRA, 2016).

Como esse fendbmeno ainda ndo foi totalmente compreendido, pretende-se com este trabalho
estudar a oxidacdo sob pressdo do concentrado de flotacdo, caracterizar seus produtos,
investigar as varidveis que possam afetar a oxidacdo dos sulfetos e analisar a ocorréncia do
efeito preg-robbing. Essas propostas tém em vista buscar um entendimento desse processo em
escala de bancada e fazer um comparativo com os produtos de oxidagéo da autoclave industrial,
para, ao fim, identificar oportunidades que possam aumentar a recuperacdo da etapa

subsequente de lixiviacao por cianeto carbon-in-leach (CIL).



2. Objetivos

2.1 Objetivo global

Visou-se estabelecer uma metodologia para o experimento de oxidagao sob pressdo em escala
de bancada que possibilite uma avaliagdo comparativa entre os produtos de oxidagcdo formados
com aqueles obtidos em autoclave industrial, bem como correlacionar a ocorréncia do efeito de
preg-robbing com os parametros utilizados na etapa de oxidacdo sob pressdo para um
concentrado de flotacdo do minério das minas Cachorro Bravo, Laranjeiras e Carvoaria da Mina
I de Corrego do Sitio, e a consequente reducdo da quantidade de ouro ndo recuperado neste

processo.

2.2 Objetivos especificos

Sao objetivos especificos a serem realizados:

» Avaliar a oxidacédo sob pressdo (POX) do concentrado de flotagcdo composto pelos minérios
das minas Cachorro Bravo, Laranjeiras e Carvoaria,;

» Construir uma curva cinética de oxidacao desse concentrado;

» Auvaliar o efeito do pH na oxidacao;

» Avaliar a ocorréncia do efeito preg-robbing na etapa de cianetacdo ap0s a etapa oxidacdo
sob pressdo para o concentrado citado;

» Caracterizar os produtos de oxidacéo.



3. Reviséo bibliografica

3.1 A metalurgia do ouro

Evidéncias do uso do ouro remontam a tempos muito antigos, mesmo antes de 3400 aC. O ouro
€ um metal precioso, com uma beleza singular e é estimado por causa de sua cor. Além disso,
como um metal ddctil e maleavel, é demandado no mercado de joias, indUstrias de alta
tecnologia e aplicacbes médicas devido as suas propriedades fisicas e quimicas. No entanto,
durante as ultimas quatro décadas, quantidades consideraveis de ouro foram usadas pelas
indastria eletroeletronica devido & sua excelente condutividade elétrica, a baixa resisténcia

elétrica de contato para inser¢do de conexdes e excelente resisténcia a corrosdo (SYED, 2012).

Encontrado em minérios com teores da ordem de grama por tonelada, o ouro é associado a
minerais diversos, principalmente os sulfetados. A sua forma de ocorréncia mais frequente é a
metalica, geralmente em liga com prata - o electrum, podendo, mais raramente, ocorrer em
outros minerais com o Telurio (Te), Selénio (Se), Bismuto (Bi), Mercurio (Hg), Cobre (Cu),
Ferro (Fe), Rddio (Rh), Antiménio (Sb) e Platina (Pt) (MARSDEN; HOUSE, 2009).

Segundo a ANM, Agéncia Nacional de Mineracdo, em 2017, as substancias da classe dos
metalicos responderam por cerca de 80% do valor total da producdo mineral brasileira
comercializada. Nesse ranking, o ouro possui a segunda colocacéo, ficando atrds somente do

ferro, como apresentado pela Figura 1 (ANM, 2018).
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Figura 1: Participag&o das principais substancias metalicas no valor da produgdo mineral comercializada
em 2017 - Anuario ANM 2018.

Em se tratando de producdo mundial, a China foi a maior produtora em 2018, com 404,1
toneladas de ouro, 0 que representou em torno de 12 % da producdo mundial. No mesmo
periodo, o Brasil na 112 posi¢cdo, com uma producdo de aproximadamente 97,1 toneladas
(COUNCIL, 2020). Considerando somente a producdo de ouro priméario, Minas Gerais €
destaque nacional, com 36,2%, seguido por Pard (25,1%), Goiads (12,9%), Mato Grosso
(10,6%), Bahia (7,8%) e Amapa (5,4%) (ANM, 2018).

Ao analisar o mapa de mineragdo de ouro da Figura 2, onde sdo apontados os principais paises
produtores do metal no mundo, € possivel perceber a dispersdo geografica das operacdes e dos

fornecedores concentrando nas Américas, Leste europeu e Oceania.
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Figura 2: Principais produtores de ouro no mundo 2018 (site world Gold council).

A exploracdo de minérios auriferos, com teores cada vez menores e em associa¢fes complexas
e de dificil beneficiamento tem demandado maior aprofundamento do conhecimento das
caracteristicas dos minérios e de seus comportamentos frente aos processos de tratamento nas
plantas metaldrgicas, havendo uma necessidade tanto de caracterizagdo mineral quanto
tecnoldgica do minério. A caracterizagdo mineral envolve o conhecimento de um corpo mineral
e suas variabilidades mineralogicas, bem como a medicdo de suas propriedades fisicas,
enguanto a caracterizacdo tecnoldgica ja envolve a busca de uma rota de processo. Entendida
como sendo o estudo das caracteristicas de determinado corpo mineral, a exemplo da
identificacdo de suas formas de ocorréncias, associacfes mineralégicas e também o
conhecimento das condic¢des de liberacdo do mineral de interesse, a caracterizacdo tecnoldgica

é essencial para o desenvolvimento dos processos industriais (LOTTER, 2011).

Buscando integrar informacGes geoldgicas e metallrgicas surgiu a abordagem da
Geometalurgia, que permite associar uma distribuicdo espacial ou unidades geoldgicas
(dominios) com uma prévia de pardmetros metallrgicos e obter uma previsibilidade do
comportamento metaltrgico nas etapas do processamento mineral e na eficiéncia energética
dos processos (EVANS et al., 2011).



3.2 Processamento de minérios sulfetados

Em se tratando de minérios auriferos, destacam-se pela complexidade, os minérios
denominados, minérios refratarios de ouro. Estes minérios, apresentam, em condic¢fes usuais
de lixiviacdo, eficiéncias muito baixas. Para extrair e recuperar 0 ouro presente nesses minerios,
uma etapa prévia de pré-tratamento é necessaria. Cada minério tem uma composi¢do unica de
minerais em diferentes associagdes textuais e, portanto, possui um grau individual de
refratariedade que deve ser considerado para alcangar a extracdo de ouro ideal (MARSDEN;
HOUSE, 2009).

Nesses casos, 0 processo de oxidacdo sob pressdo pode ser usado para aumentar a extracédo de
ouro, por meio de técnica padrdo de processamento hidrometalirgico, geralmente a cianetacéo.
Esses métodos sdo aplicados quando o tratamento direto por cianetacdo resulta em uma
recuperacdo muito baixa ou economicamente inviavel (GUDYANGA et al., 1999; KETCHAM,;
O’REILLY; VARDILL, 1993; LONG; DIXON, 2004; ZAYTSEV et al., 2013).

As principais razGes para a refratariedade do minério se devem ao fato do ouro estar
encapsulado em uma matriz de mineral densa ou de baixa reatividade (frequentemente sulfetos)
e ndo poder ser adequadamente liberado, mesmo por uma moagem fina, apresentado na Figura
3. O ouro ocorre usualmente associado com minerais que consomem altas quantidades de
reagentes, a exemplo da pirrotita, marcassita e arsenopirita, além de ocorrer com materiais
carbonosos que adsorvem o ouro solubilizado durante a lixiviagio (KARASTELEYV;
SHARIKOV; TURUNEN, 2015; PAKTUNC et al., 2004).
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Figura 3: Particulas de ouro inclusas em uma matriz de arsenopirita (Anélise de MLA minério da Mina
I Anglogold Ashanti — Cérrego do Sitio).



Em relacdo aos sulfetos, a oxidacdo pode ser necessaria para reagir parte ou todos os
componentes de sua matriz, com o objetivo de expor o0 ouro ou passivar o material carbonoso,
evitando assim o consumo excessivo de reagentes. No tratamento de minérios contendo
componentes carbonosos deletérios, a oxidacdo € frequentemente necessaria para passivar a
superficie ativa da matéria carbonosa, para evitar a adsor¢do de ouro ou para destrui-la
completamente. A necessidade de pré-tratamento oxidativo depende do tipo, quantidade e
propriedades dos constituintes refratarios no minério (AFENYA, 1991; MARSDEN; HOUSE,
2009).

Os métodos disponiveis para a oxidagdo se dividem em duas categorias principais:
hidrometallrgica e pirometalurgica. A oxidacdo pirometaldrgica de minérios sulfetados e
carbonosos por ustulacao é praticada em todo o mundo ha décadas e é amplamente comprovada.
Todavia, a legislacdo cada vez mais rigorosa no controle de emissfes de gases, com vistas a
protecdo ambiental em todo o0 mundo, induziu ao aumento da complexidade e
consequentemente dos custos dos processos de ustulacdo. Com o avanco da tecnologia, nos
ultimos 25 anos métodos hidrometaltrgicos foram desenvolvidos trazendo alternativas
economicamente atraentes para a oxidacdo de muitos minérios e concentrados refratarios
(MARSDEN; HOUSE, 2009).

As variaveis que afetam a POX envolvem um ndmero de reacdes consecutivas ou paralelas que
produzem ions de ferro Fe?* e Fe*', sulfato (SO4) e enxofre elementar. A formagéo relativa
dos vérios produtos depende das condi¢des aplicadas de temperatura e pressao de oxigénio,
concentracdo de &cido ou base, agitagdo no reator, densidade de polpa, tamanho da particula e

tempo de reacéo.

Essas variaveis afetam a cinética da oxidacdo, que determinam as dimensbes do reator
(autoclave) e consequentemente alguns aspectos econdémicos, que impactam no capex, capital
expenditure - investimento em bens de capital ou no opex, operational expenditure — despesas
operacionais). A cinética de oxidacdo impde também limitacdes ao processo, por exemplo
relacionadas aos equipamentos necessarios para etapas anteriores a oxidacdo, por exemplo, para
ajuste de granulometria adequada (GUDYANGA et al., 1999; LUNT; BRIGGS, 2016;
NIKKHAH et al., 2015).



3.3 Temperatura e pressao de oxigénio

Sabe-se que pela lei de Arhenius do efeito da temperatura sobre a velocidade de reagdes
quimicas. De modo geral, o aumento da pressdo e da temperatura incrementam a taxa de
processos de oxidacdo, a conversao dos sulfetos em sulfatos (CORKHILL; VAUGHAN, 2009).
A formagc&o de enxofre elementar € um fendmeno que depende fortemente da temperatura. Por
um lado, para alguns sulfetos como a pirita, durante a oxidacdo em temperaturas inferiores a
160 °C, a formacéo de enxofre elementar bloqueia a superficie da particula, o que a passiva e
limita a continuidade da reacdo de oxidacgdo. Por outro lado, temperaturas superiores a 160 °C
permitem completar a reacdo sem qualquer impedimento (PAPANGELAKIS;
DEMOPOULOS, 1991; SUN et al., 2015).

Entretanto, em temperaturas mais altas a pressdo também aumenta. Esse fato eleva a
complexidade e os custos dos projetos e custos operacionais do processo de oxidagdo. O
processo fica limitado por varias questfes, como por exemplo a necessidade de vedacGes por
selos mecéanicos, que aumentam a agressividade do meio, gera gastos elevados com materiais
refratarios especificos para tal condicdo. 1sso causa aumento dos custos de capex e opex. A
temperatura e a pressdo de operacgdo sdo tipicamente mantidas em um nivel minimo, o suficiente
para evitar a formacdo de enxofre elementar e para fornecer a pressdo parcial de oxigénio
desejada para a oxidacéo efetiva do mineral de sulfeto (MARSDEN; HOUSE, 2009).

3.4 Acidez e alcalinidade

A escolha da acidez/alcalinidade na oxidacao (acida ou alcalina) depende da composicdo do
minério a ser tratado, principalmente quanto a presenca de matéria carbonosa e a concentracao
de sulfetos. Considerando os parametros operacionais, € importante para 0 processo que seja
estabelecida uma acidez suficiente para manter espécies de ferro em solucéo, evitar precipitacdo
excessiva, sustentar um potencial de oxidagdo satisfatorio e ter custos admissiveis na etapa de
neutralizacdo. Geralmente, a concentracdo de acido € mantida acima de 10 g/L de H>SO4
(KETCHAM; O’REILLY; VARDILL, 1993; MARSDEN; HOUSE, 2009).
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3.5 Agitacéo

Uma mistura eficiente é necessaria para possibilitar transferéncias de calor e massa na autoclave
satisfatorias, além de influenciar a taxa de absor¢éo de oxigénio na fase liquida, pois 0 aumento
da intensidade de agitacdo leva a uma maior dispersdo das bolhas de oxigénio na polpa e
favorece a reacdo. Trabalhos realizados por Long e Dixon (2004) mostram que uma velocidade
de agitacdo acima de 800 rpm ndo tem efeito consideravel na taxa inicial de oxidacao da pirita.
No entanto, caracteristicas como o projeto do reator e do rotor, densidade e viscosidade da
polpa, poténcia do agitador e velocidade do rotor impactam no grau de mistura e a adogéo de
uma unica condigdo de agitacdo deixa margem a muitas ddvidas sobre a mistura efetiva obtida
no reator. Normalmente, sdo aplicados impulsores de pas mdltiplas de fluxo radial (por
exemplo, turbina Rushton), mas outros projetos alternativos de propulsores também sdo
possiveis (LONG; DIXON, 2004; MARSDEN; HOUSE, 2009; ZAYTSEV et al., 2013). O
estudo da hidrodindmica no sistema € essencial para a escolha e projeto das dimensdes do

impelidor e poténcia a ser aplicada.

3.6 Concentracao de sélidos na polpa

Para o processamento de uma mesma quantidade de minério, a concentracao de sélidos na polpa
é relacionada principalmente a reducdo do tamanho do reator, 0 que maximiza a densidade da
polpa e a transferéncia de massa de oxigénio, sendo que a alta densidade da polpa leva a um
aumento na produtividade, especialmente no caso de minérios ou concentrados de baixo teor,
operacionalmente no maximo de 55% de sélidos. Porém, a formacdo de produtos de enxofre
(como enxofre elementar) e as caracteristicas dos minérios podem influenciar na selecdo da
densidade operacional. A formacdo de enxofre geralmente ndo € um problema no caso de
minérios sulfetados com baixo teor de sulfeto e porcentagens de sélidos entre 45% a 55%. As
concentracdes de sélidos na polpa com alto teor de enxofre, como o concentrado de flotagéo,
devem ser mais baixas porcentagens de solido, normalmente 30% a 40% (as vezes 10% a 15%),
ou parte do produto deve ser recirculada (MARSDEN; HOUSE, 2009). Tipicamente,
concentracOes de solidos mais baixas sdo usadas para minérios e concentrados que sdo mais
ricos em sulfetos. A baixa densidade também pode ser necessaria nos casos em que 0S minérios
contenham carbonatos, com o objetivo de evitar a formacéo de gesso no interior da autoclave e

diversos problemas operacionais relacionados a este fato.
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3.7 Tamanho das particulas

Quanto menor o tamanho das particulas, maior a area superficial do minério. Particulas menores
tém, portanto, maiores taxas de oxidacdo, menores tempos de reacdo e consequentemente
apresentam um maior grau de oxidacdo (NIKKHAH et al., 2015). O tamanho de particula ideal
é determinado pelos custos de cominuicdo, associando o tempo de oxidagdo com o grau de
oxidacdo requerido. Adicionalmente, uma sobremoagem do material pode gerar um custo
elevado de energia e pode causar dificuldades no espessamento de polpas e clarificacdo das
solucBes. Na oxidacdo sob pressdo, minérios sulfetados sdo usualmente moidos a uma
granulometria tipica de 70% a 80% <75um, enquanto concentrados de flotacdo devem
apresentar entre 70% e 80% <37um (MARSDEN; HOUSE, 2009; NERY et al., 2015g;
ZAYTSEV etal., 2013).

3.8 Tempo de reacdo

O tempo de reacdo necessario para obter a oxidacdo dos sulfetos depende essencialmente dos
fatores citados anteriormente e das caracteristicas geoquimicas do material, tais como o tipo e
guantidade destes minerais sulfetados. Estudos de otimizagdo sdo constantemente realizados
para reduzir esse tempo, em busca do aumento de producdo. O tempo de reacdo geralmente
necessario situa-se entre uma e duas horas, sendo que tempos mais longos sao0 menos viaveis
pois representam custos de capital e operacao potencialmente mais altos ao processo (FARAZ
etal., 2014; LONG, 2000; MARSDEN; HOUSE, 2009).

3.9 Oxidacédo acida

Um dos métodos empregados para a recuperacdo de ouro de matérias-primas refratarias é a
oxidacdo a alta temperatura (acima de 170 ° C), em meio acido (abaixo de pH 2) e com a
utilizacdo de oxigénio como agente oxidante. Certas condi¢Bes de oxidagdo intensiva séo
necessarias principalmente para obter uma cinética acelerada, a liberacdo completa de ouro e a
eliminacdo da formagdo de enxofre elementar. A formagdo desse Ultimo é totalmente
indesejavel, uma vez que interfere nas etapas do processo de oxidacao e cianetacdo. A oxidacdo
sob pressdo em meio acido envolve um numero de reagGes consecutivas ou paralelas que

originam ions ferroso e férrico, ions sulfato e enxofre elementar. A ocorréncia e concentragcdo
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dos vérios produtos formados dependem das condigdes aplicadas de temperatura, tempo de
reacdo, pressdo parcial de oxigénio, acidez e concentracdo total de sulfato (CORKHILL,;
VAUGHAN, 2009; MARSDEN; HOUSE, 2009; PAPANGELAKIS; DEMOPOULOS, 1991).

Como relatado na literatura (HOLMES; CRUNDWELL, 2000; MARSDEN; HOUSE, 2009;
MCDONALD; MUIR, 2007), os parametros operacionais afetam fortemente a oxidacdo dos
sulfetos, cujos principais exemplos associados ao ouro sdo pirita, pirrotita, arsenopirita e
calcopirita. Em condi¢6es de 100 °C a 170 °C tem-se as reacdes 1 a 5 que ocorrem durante a

oxidacdo. Os fons Fe?* sdo oxidados a Fe®* sob estas condi¢Oes segundo a reacéo 5.

2FeS; (5) + O2(g) + 4H" (@) 2 2Fe?* (ag) + 4S(ag) + 2H20 () 1)
2Fe7Sg () + 702 (g) + 28H%*(aq) 2 14Fe?* (ag) + 16S(aq) + 14H,0 (2)
AFeAsS ) + 507 () + 8H ag) 2 4Fe?* ag) + 4AHASO2(aq) + 4S(aq) + 2H20 €))
ACUFeS ) + 302 () + 12H*aq) 2 4CU™ (aq) + 4Fe?*(aq) + 8S(ag) + 6H20 4)
4Fe** @) + O2g) + 4H @) 2 4 Fe* g + 2H20 o) (5)

O ion férrico é um forte agente oxidante que pode oxidar a arsenopirita pela equacdo 6
(CORKHILL; VAUGHAN, 2009; HOLMES; CRUNDWELL, 2000; MARSDEN; HOUSE,
2009):

FeAsS () + 7 Fe3@g) + 4H20 1y 2 8 Fe?*ag) + AsO> 4 (aq) + 8H (aq) + S(aq) (6)

As reacOes de oxidacao anteriores apresentam formacéo de enxofre elementar, fato que segundo
Marsden e House (2009) os seguintes problemas:

e Encapsulamento das particulas de sulfeto por enxofre elementar, o que atrapalha a
continuidade da oxidac&o da parcela de particulas ndo reagidas;

e Recobrimento da superficie de ouro exposta e diminuicdo da eficacia dos processos
subsequentes de extracao de ouro;

e Elevacdo do consumo de cianeto e oxigénio durante a fase de lixiviagéo.
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Diante disso, fica evidente que a formacéo de enxofre elementar deve ser evitada. Isso pode ser
alcancado com a operacdo em temperaturas suficientemente altas (acima de 170 °C -180 °C), o
que garante a oxidacdo irreversivel do enxofre ao sulfato (MARSDEN; HOUSE, 2009):

2S () + 302 @g) + 2H200) 2 4H*(aq) + 25074 (ag) (7)

Na prética, sdo usadas a faixa de temperaturas de 180 °C a 225 °C. As equacdes de oxidacdo

para os diferentes minerais podem ser representadas pelas equacgdes 8 a 11.

2FeSz ) + 7029 + 2H200) 2 2FeSOa4(q) + 2H2504 (ag) (8)
2Fe7Ss s) + 3102 + 2H20q) 2 14FeS04@q) + 2H2S04 (ag) 9)
4FeAsS (s) + 1102 + 6H200) 2 4HASO2(aq) + 4FeSO4 (ag) (10)
4CuFeS2 ) + 1502(g) + 2H20¢) 2 2Cu2S04(aq) + 4FeSO4(ag) + 2H2S04 (ag) (11)

As espécies de ferro, arsénio e cobre sdo oxidadas para espécies Fe(lll), As(V), e Cu(ll),
respectivamente (MARSDEN; HOUSE, 2009; SHERRITT, 2010) e os carbonatos presentes
no processo reagem com o &cido sulfdrico segundo a reacdo da equagdo 12, indesejavel, pois o
diéxido de carbono gerado diminui a eficiéncia global da oxidacdo por reduzir a pressdo parcial

de oxigénio e a utilizacdo de oxigénio na autoclave durante o processo.

CaCOs3 (5) + H2S04 (ag) 2 CaS04 ) + CO2(g) + H20 () (12)

3.10 Oxidacéo alcalina e neutra

O processo de oxidacdo na autoclave pode ser realizado ndo apenas em meios acidos, mas

também sob condices alcalinas e neutras.

Em condicBes neutras e alcalinas e na presenca de oxigénio dissolvido, a pirita, pirrotita,
arsenopirita e calcopirita sdo oxidadas pelas rea¢des 13 a 16, respectivamente (MARSDEN,;
HOUSE, 2009).
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4FeSy 5) + 1502() + 14H20 1) 2 4Fe(OH)3() + 16H*@q) + 85074 (a0 (13)
4Fe7Sg () + 69020 + 74H20 1) 2 28Fe(OH)3(s) + 64H*@q) + 32S0%4 () (14)
2FeAsS () + 7020 + 8H20 1) 2 2Fe(OH)3e) + 2H3ASO4(q) + 4H* + 25074 (aq) (15)

4CuFeS; () +1702() +18H20 () 2 4Cu(OH)2¢) + 4Fe(OH)3(s) + 16H*(ag) + 85074 () (16)

A oxidacdo alcalina de sulfetos refratarios, como pré tratamento para a etapa de cianetacéo,
pode ser realizada sob condicdes significativamente mais brandas do que a que ocorre em meios
acidos, ja que o enxofre e 0 arsénio sdo quase completamente oxidados na forma de ions sulfato
e arsenato. Além disso, o enxofre elementar ndo é formado e as solucdes alcalinas tém uma
baixa atividade corrosiva. Assim, materiais de construcdo de custos mais baixos podem ser

usados para a fabricacéo do reator (autoclave).

As vantagens do método alcalino sdo a auséncia das operacdes de processamento de minério
acido, a lavagem e a neutralizacdo da polpa lixiviada e a economia de acido e cal. No entanto,
apesar das vantagens, a aplicagdo do método alcalino é pouco frequente industrialmente
(KOSLIDES; CIMINELLI, 1992). Atualmente, ainda poucas unidades industriais utilizam do
método de oxidacdo em condicdes alcalinas, a exemplo tem-se a unidade industrial Nevada
Gold Mines, pertencente a Barrick Gold Corporation e Newmont Goldcorp Corporation nos
Estados Unidos, a qual possui duas rotas de pré tratamento do minérios refratario, o que a
depender da composi¢do do minério proveniente da lavra, a rota de tratamento por oxidagao

alcalina em autoclave passa a ser utilizada (MOORE et al., 2019).

A oxidacdo por pressdo alcalina emprega condi¢fes similares de pressdo, temperatura e
oxigenacao do processo acido, mas o pH neutro ou levemente alcalino é aplicado (MARSDEN;
HOUSE, 2009). Esse método pode ser usado para o tratamento de minérios refratarios que
contém grandes quantidades de carbonatos consumidores de acido e tém baixo teor de sulfeto,
ou seja, menos adequados a oxidacdo &cida. Desse modo, ndo ha adi¢do de acido ao processo e
0 &cido gerado é neutralizado por carbonatos na alimentacao.

Pode se observar na tabela 1 que a unidade de Mercur, nos Estados Unidos, aplicou a oxidacéo
sob pressdo em condicdes neutras (levemente alcalinas). Devido ao baixo teor de sulfetos e ao
alto teor de carbonatos, é necessaria uma grande quantidade de &cido na fase de acidificagéo.
Assim, a oxidagdo em autoclave de minerais sulfetados de ouro pode ser eficientemente
realizada em ambientes alcalinos ou quase neutros (LA BROOY; LINGE; WALKER, 1994).
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Tabela 1: Condicdes operacionais de plantas metaltrgicas que utilizam oxidag&o sob pressao
(modificado de (MARSDEN; HOUSE, 2009)).

Twin
Planta S&o Bento | Mercur Porgera Creeks Lihir
Papua Nova
Pais Brasil EUA Guiné EUA | Papua Nova Guiné
Inicio da operacao
Condigéo Acido | Alcalino Acido Acido Acido
Material tratado Concentrado | Minério | Concentrado | Minério Minério
Taxa de alimentacéo (ton/dia) 240 720 2150 3600 10000
75a
80% 80% 80% 80%
Tamanho de particula (um) | 90% <44pm | <75um <38um <20pum <105pm
Enxofre (%0) 18 0,95 14 3a8 7,2
Carbonatos (%) 8 16 la3 05a12 -
Pressdo total (KPa) 1600 3200 1725 3170 2400 a 2700
Presséo de oxigénio (KPa) - 380 325 a 350 690 300 a 500
Temperatura (°C) 190 220 190 a 200 225 210
Tempo de reagdo (min) 120 112 110 50 65
Oxidacao dos sulfetos (%) - >70 99a99,5 97 98

De acordo com Koslides e Ciminelli (1992) apesar dessas aplicac@es, poucos estudos foram
elaborados nessas condigdes. Alguns dos principais sulfetos associados ao ouro foram poucos
estudados, assim como a oxidagdo da pirita em solucOes alcalinas recebeu atencdo muito
limitada em comparacdo com os varios estudos realizados em meio acido. Como resultado,
poucos e frequentemente contraditorios dados referentes aos pardmetros cinéticos foram
relatados, além de equacfes ndo terem sido bem estabelecidas. No caso da arsenopirita,
reduzida informacdo estd disponivel na literatura. Em adicdo, pouco foi desenvolvido
atualmente para esses minerais e igualmente pouco foi discutido para minérios com

composicdes variadas e concentrados (flotacao).

3.11 Minérios auriferos carbonosos e o efeito preg-robbing

A exploragdo de minérios auriferos gera um desafio constante na busca em viabilizar corpos
com a complexidade de tratamento cada vez maior e com teores cada vez menores. A
exploracdo leva a descoberta de novos depo6sitos e, com o tempo, na medida em que a mineragédo
avanca, zonas mais profundas sdo encontradas, junto com novos tipos de minérios com
diferentes caracteristicas. Essas mudancgas na mineralogia dos depositos apresentam desafios

durante a explotacdo e processamento dos minérios, que sdo mais complexos para tratar e



16

recuperar o metal de interesse econdmico, principalmente devido a presenca de matéria
carbonosa (AFENYA, 1991; MUSTAPHA et al., 2014).

A matéria carbonosa nos minérios de ouro causa impactos no processo, a exemplo do carbono
que pode bloguear uma parte do ouro no minério e inibir a lixiviacdo ou adsorver ouro lixiviado
(CIMINELLI; GOMES, 2002; REES; VAN DEVENTER, 2000; SANTIAGO, 2018). A
presenca dessa matéria carbonosa em minérios mostrou que atua como carvao ativado e adsorve
0 ouro solubilizado da solucéo de cianeto, resultando em perda de ouro. Essa perda é devido a
baixa granulometria do carbono, uma vez que geralmente ndo é possivel reter tal granulometria
nas peneiras usadas na industria nos processos CIL e CIP. Isso é o que se denomina de preg-
robbing, definido como o fenémeno pelo qual o complexo de cianeto de ouro (Au (CN) 2) é
adsorvido da solucéo pelos constituintes do minério. Dentre esses constituintes pode-se incluir
madeira, carbono organico e impurezas, e também carbono elementar (ABOTSI; OSSEO-
ASARE, 1987; AMANYA, et al., 2017; REES; VAN DEVENTER, 2000; W.R. GOODALL,;
J.D. LEATHAM; P.J.SCALES, 2005).

A empresa Barrick Gold Mines Incorporated (BGMI), desenvolveu uma metodologia para a
determinacdo do efeito preg-robbing, a qual foi otimizada por W. Goodall (GOODALL,;
LEATHAM; SCALES, 2005) em que o0 minério é colocado em contato com esta solucdo padréo
de ouro por um determinado tempo, e, apds, é verificada a reducdo da concentracéo de ouro na
solucdo, o que ¢ considerado como ensaio “branco”(ou referéncia). O mesmo ¢ feito com a
adicéo de solucdo de cianeto, quando sdao medidas as concentragdes iniciais e finais do ouro em
solucdo, e, ao fim, tem-se a diferenca entre 0s ensaios como a porcentagem de preg-robbing
(%PPR). Durante os ensaios, os referidos autores apontaram algumas deficiéncias e propuseram
algumas mudancas na metodologia, além de ressaltarem dois pontos fundamentais: a
determinacdo do tamanho da amostra para que seja representativa e o tempo de reagdo maior

com a proposta de 24 horas.

Mais tarde, (CELEP et al., 2014) propuseram testes estatisticos para quantificar o potencial
efeito preg-robbing em minérios refratarios, além de reforcarem que o método da BGMI poderia
gerar falhas na caracterizagdo inicial de um minério por utilizar amostras pequenas e tempos de
equilibrio curtos nos ensaios. Afirmam também que um curto tempo de equilibrio pode levar a
resultados erréneos, uma vez que a adsorcdo de cianeto de ouro é frequentemente reversivel e

uma parte do ouro pode se dissolver do minerio.
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Por sua vez, (MUSTAPHA et al., 2014) propuseram realizar ensaios de cinética de lixiviacdo
por cianeto em garrafas com e sem carvdo ativado, com a colocacdo de minério em contato com
a solucdo padréo de ouro, para estudar o efeito preg-robbing em minério de Gana. Contudo, em
um ensaio muito similar ao proposto por aqueles pesquisadores, também foi demonstrada uma

determinacéo qualitativa do efeito preg-robbing.

3.12 Planta de beneficiamento Cérrego do Sitio portaria Il (CdS I1)

Na planta CdS 11, a rota de processo existente contempla uma etapa denominada de tratamento
mecanico, que consiste nas etapas de britagem (priméria e secundéria), peneiramento, moagem,
concentracdo gravimétrica, flotacdo e espessamento. O produto desta etapa é o utilizado no
desenvolvimento do trabalho em questdo. A etapa subsequente € denominada de tratamento
quimico, que contempla os estagios de oxidacdo sob pressdo (POX), decantacdo em
contracorrente (CCD), carbon in leach (CIL — lixiviacdo e adsor¢do), eluigdo, eletrolise e

fundicdo. O fluxograma de processamento da unidade CdS Il é apresentado na Figura 4.

GRAVIMETRIA
1 Rejeito da
Flotagao
MINERIO ——>  BRITAGEM > MOAGEM > FLOTAGAO
Concentrado Flotagao —|
L Rejeito CIL
POX > cCcD > CIL
Concentrado Oxidado ¢
L BARRAGEM
ELUICAO > ELETROLISE 3>  FUNDICAO
4
—> OURO

Figura 4: Fluxograma da planta de beneficiamento CdS II.

Apos a etapa de concentragdo por flotacao, a polpa é condicionada com acido sulfirico a uma

taxa que varia de 80 a 300 litros por hora, atingindo um pH igual a 1,5. Entretanto, dados de
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2018 demonstram que esse controle ndo demonstra ser eficiente, vista a variabilidade do pH na

alimentacéo da autoclave (Figura 5) .

pH na alimentacdo da POX - 2018

77777777777777777777777777777777777777777777777777777777777 7,55

pH

S w
————
———
—————
%

1 33 66 99 132 165 198 231 264 297
Turno

Figura 5: Variacdo pH na alimentag&o da autoclave da unidade de beneficiamento CdS 1.

Na etapa de oxidacdo sob pressdo, o concentrado de flotacdo proveniente da etapa de
condicionamento com &cido sulfirico é estocado no tanque de alimentacdo da autoclave
(1640TQO01) e é bombeado a uma taxa controlada para a alimentacéo da autoclave, a qual possui
cinco compartimentos, seis agitadores e tempo de residéncia de aproximadamente 60 minutos.

A Figura 6 apresenta o circuito de oxidacdo sob pressdo da unidade CdS 1.

=)

Agua de
resfriamento

v
K i
1640 TQ 01
! \A 4
1640 TQ 03

Figura 6: Circuito de oxidacdo sob pressdo da planta de beneficiamento CdS II.
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A polpa oxidada na autoclave é descarregada a pressdo atmosférica, direcionada para o tanque
condicionador (1640TQ03), em temperatura na faixa entre 87°C e 97°C. Em seguida, a polpa é
bombeada do tanque condicionador para o circuito de lavagem por decantacdo em

contracorrente e, apos, para a etapa de lixiviacédo CIL.

3.12.1 Seguranca na operacao da autoclave - Ignigéo do titanio

As autoclaves de bancada e industriais sdo projetadas para minimizar o potencial de incéndio e
explosdo, porém, os procedimentos de operacdo do fabricante devem ser bem compreendidos
e seguidos. As elevadas concentragdes de acido e as temperaturas envolvidas imp&em o uso do
metal titdnio para quase todos os componentes dos metais em contato com as polpas da
autoclave. O titdnio é um metal reativo e tem potencial de entrar e combustdo em atmosferas
com conteudo alto de oxigénio. De acordo com relatério interno da Anglogold sob consultoria
da empresa Sherritt, detentora da tecnologia da autoclave industrial utilizada na unidade de
negocio Cdrrego do Sitio, sabe-se que o titanio é usado em muitos processos de oxidacdo por
pressao, inclusive os realizados em autoclave, nos quais ja ocorreram varios exemplos de
combustdo do titdnio. Em varios desses casos, o0 metal titdnio entrou em ignicédo e fez com que
um componente contendo pressao, tal como uma valvula ou bico, falhasse e, com isso, houvesse

a liberacdo dos conteddos de polpa de alta pressdo da autoclave para a area de operacao.

Outro ponto importante é que, mesmo em pequenas quantidades de 6leo, a presenca do oxigénio
seco pode causar a uma violenta reacdo. Essa € a razdo pela qual deve ser feita uma limpeza

vigorosa de graxas de qualquer componente colocado em servico com o oxigénio.

O aco e outros metais podem também entrar em combustdo em ambientes de oxigénio puro,
mas o titdnio é um dos metais mais reativos. Algumas das causas principais de incéndio

conhecidas no processo de oxidacao por pressao sao (SHERRITT, 2010):

a) Atmosfera de alto contedo de oxigénio devido ao fato de o oxigénio estar presente em um

vaso sem diluigéo do vapor;
b) Ignigéo devido a ignicéo inicial do enxofre elementar ou sulfeto na autoclave;

c) Ignicdo devido ao calor gerado pela rapida compressdo do gas de oxigénio, causada pela

abertura das valvulas muito rapidamente.
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Para evitar a inflamabilidade do titanio, a temperatura e pressédo na autoclave devem estar

sempre na "Zona sem Igni¢cdo”, como mostrado na Figura 7, para a temperatura mais baixa

medida na autoclave.
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Figura 7: Dados de ignicdo para titdnio puro em um sistema de oxigénio e sulfato (Fonte:

Manual Sherritt).

Durante o processo de aumento de temperatura e pressao € importante que as linhas de oxigénio

sejam vagarosamente pressurizadas para evitar esforgcos mecanicos e aquecimento devido as

ondas de compressdo de choque. Espera-se que o risco de incéndio do titdnio com ignigéo

prépria seja minimizado na &rea identificada como “Operagdo Segura com Titanio”, mostrada

pela curva “verde”. A relacdo pressdo e temperatura durante a operacdo deve seguir como

apresentado para que sejam mantidas a integridade do equipamento e a seguranca da operagéo.
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4. Materiais e Métodos

4.1 Amostragem do concentrado de flotacdo e material oxidado

Inicialmente, antes de realizar a amostragem, incluiu-se uma etapa de monitoramento para a
verificacdo da estabilidade do processo com a alimentagéo constante da flotagdo e da autoclave,
o teor de enxofre do minério, a densidade de sélidos da polpa, a temperatura e a pressdo da
autoclave. No periodo de 5/12/2018 a 17/01/2019 foram coletadas amostras em que foi
verificada a estabilidade do processo. As amostragem foi realizada em dois pontos: o primeiro
no tanque de estocagem de concentrado de flotagdo que alimenta a autoclave (referenciado pelo
nome 1640TQO01), e o segundo no tangue de descarga da autoclave com concentrado oxidado

pela autoclave industrial (tanque 1640TQO03), como ilustrado anteriormente pela Figura 6.

4.1.1 Determinacéo do teor de ouro

A determinacdo dos teores de ouro das amostras sélidas dos experimentos ocorreu através da
técnica de Fire Assay, utilizada pelo laboratério quimico da unidade, conforme método descrito
em sintese no ANEXO A. Esse método tem como limite de deteccéo inferior ao valor de 0,005
ppm e um erro estimado de 5%. Ressalta-se que todas as amostras sélidas provenientes dos

ensaios de lixiviacdo também tiveram seus teores de ouro quantificados por esse método.

4.1.2 Anélise granulométrica

A fim de determinar a distribuicdo das particulas das amostras do concentrado, as analises
granulométricas foram realizadas por peneiramento utilizando um conjunto de peneiras da série
Tyler com as malhas de abertura de 147, 105, 74, 53, 37, 25 e 20 um. O tempo de peneiramento
foi de 40 min.

4.1.3 Determinacao dos teores de carbono e enxofre total

As medicOes do teor de enxofre foram realizadas no Laboratorio Quimico da Unidade CdS 1

com a utilizacdo de um analisador Leco modelo SC 632. Essa tecnologia consiste em aquecer
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menos de 150 mg de amostra, pesada em balanga de precisdo, em um forno de indugédo a
1350°C. Durante o aquecimento, o oxigénio flui através do equipamento liberando diéxido de
enxofre e dioxido de carbono, os quais sdo medidos por um sistema de deteccdo de

infravermelho.

4.2 Ensaios de oxidacdo

Os ensaios de oxidacdo em autoclave tiveram como objetivo principal correlacionar o
experimento em bancada com a operacdo da autoclave industrial da unidade CdS Il. Dessa
forma, foram selecionadas as amostras e 0s parametros operacionais dos experimentos com a
maior proximidade dos parametros tipicos praticados na unidade. Buscou-se constituir a
amostra composta com todos os tipos de minério, abrangendo os dominios mais relevantes a
serem tratados no decorrer da vida Gtil da mina, como os corpos denominados Carvoaria,

Cachorro Bravo e Laranjeiras.

As condicBes operacionais tipicas, seguras e comercialmente praticas para os ensaios de
oxidacdo da arsenopirita aurifera sdo temperatura de 225 °C, pressbes de 460 psi usando
oxigénio, e tempo de permanéncia de 120 minutos e pH de 1,5, salvo os experimentos com
variacdo do tempo de permanéncia e o pH. O grau de oxidacao dos testes de bancada foi obtido

a partir da expresséo 17,

Concentragao de sulfetos final (%) x massa final (g)

Oxidagdo (%)= 100 x
Concentragao de sulfetos inicial (%) x massa inicial (g)

(17)

4.2.1 Descricédo da autoclave de bancada

Os experimentos foram realizados em uma autoclave em titanio da marca Parr, de volume de
um litro. A vedacdo da autoclave é obtida por um sistema de fixacéo por parafusos e anel de o-
ring (anel de borracha para vedacdo) que mantém o vaso e 0 eixo juntos. Um acionamento
magnético no eixo de acionamento do impulsor proporciona agitacdo de até 550 rpm. A
autoclave é equipada com serpentina de resfriamento para resfriar o sistema e controlar a
temperatura do processo de oxidacdo. Contém quatro aberturas, controladas por valvulas, que
correspondem a um tubo de amostragem, entrada de oxigénio, saida de gas e transdutor de

pressdo. Pressdo, temperatura e velocidade de rotagcdo foram definidas e alteradas através de
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uma unidade de controle préxima a autoclave. O processo de aquecimento é constituido por um
sistema de inducdo. A Figura 8 mostra o0 equipamento usado e a o diagrama esquematico da

autoclave.

H
"
®)
®
|

@ Vilvula da alimentagédo de oxigénio

@ Entrada de dgua de resfriamento
@ @ Saida de agua de resfriamento
@ Vilvula da saida de gases

® Medidor de pressio

@ Motor/agitador

@ Vaso auxiliar

Figura 8: Autoclave Parr e Diagrama esquematico da autoclave.

4.2.2 Preaquecimento e ensaios
4.2.2.1 Sistema totalmente fechado

Para atingir a temperatura e pressao necessarias para realizacdo dos ensaios de oxidagdo, o0 vaso
foi pré-aquecido durante aproximadamente 35 minutos. Durante esse periodo, a agitacdo foi

aplicada a uma rotacdo entre 350 e 550 rpm e ndo foi adicionado oxigénio durante essa etapa.

Apo0s esse tempo, a temperatura no vaso atingiu a temperatura de 225 °C e o oxigénio foi
adicionado a uma sobre-pressdo de aproximadamente 460 psi. E importante salientar que a
pressdo do vaso auxiliar ndo pode ser inferior a do vaso da autoclave para que nao haja retorno
de material para o sistema de alimentacdo de oxigénio. Apos a injecdo de oxigénio, as valvulas
1 e 4 foram fechadas. A temperatura e a pressao no vaso estabilizaram em torno de 15 minutos

e a faixa de controle para a temperatura foi de + 2 °C. A Figura 9
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Com o desenvolvimento inicial dos ensaios, foi verificado um baixo grau de oxidacdo dos

sulfetos, motivo pelo qual na segunda etapa do trabalho os experimentos foram conduzidos com

uma metodologia alterada.

Apbs o periodo de preaquecimento e alcance da temperatura do vaso de 225 °C, o oxigénio foi

adicionado a uma sobre-pressdo de oxigénio de aproximadamente 460 psi. A vélvula 1 foi

mantida aberta, a pressdo do cilindro de oxigénio manteve o sistema de alimentac&o de oxigénio

com pressdo superior a do vaso e a valvula 4 foi mantida semiaberta. Foi mantido o tempo de

15 minutos para que a temperatura e a pressao no vaso se estabilizassem. A tabela 2 sintetiza

as condicdes dos ensaios realizados.

Tabela 2: Pardmetro dos ensaios de oxidagao para sistema semiaberto (SS).

Tempo de Tempo de estabilizacéo e
Experimento | preaquecimento (min) reacdo (min)
T30 SS 35 30
T60 SS 35 60
T120 SS 35 120
T240 SS 35 240
T360 SS 35 360




4.2.3 Resfriamento, filtragem e amostragem

Apds a reacdo de oxidacdo no tempo pré-determinado, a agitacdo e o aquecedor foram
interrompidos. O resfriamento do reator foi de aproximadamente de uma hora para atingir uma
temperatura inferior a 100 °C, em seguida, iniciar a despressuriza¢do do vaso com seguranca.
Foram necessarios aproximadamente 30 minutos de resfriamento para atingir uma temperatura
de 40 °C garantindo-se 0 manuseio com seguranca. A polpa foi filtrada usando papéis de filtro
faixa azul com 8 um de diametro de poros, e, apos a filtragem, o retido foi lavado com 1 a 2
litros de agua deionizada. O volume final foi medido utilizando uma proveta graduada. As
solucBes foram acondicionadas em recipientes para analise, enquanto os residuos foram secos

em estufa por pelo menos 24 horas a 75 °C e enviados para analise quimica. A Figura 10 ilustra

as etapas do processo de oxidacdo na autoclave.

Figura 10: Diagrama esquematico do processo de oxidacao.

4.3 Medidas do pH e do Eh

Para as determinagdes de valores de pH foi utilizado um equipamento da Digimed (modelo
DM22), acoplado a um eletrodo de pH Digimed (modelo DME-CV1, combinado do tipo

escoamento), valendo-se do método potenciométrico para a determinacdo do pH (potencial

hidrogenibnico) do meio.
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Para a medicdo do potencial de oxidagdo/redugdo foi usado o mesmo equipamento citado
anteriormente, mas com a mudanga da funcao de leitura e substituicdo do sensor para 0 modelo

DRM-CP1 (eletrodo combinado de platina do tipo escoamento).

4.4 Determinacao das concentracdes de ouro, ferro e cloro em solucéo

A determinacdo das concentragdes de ouro, ferro total e cloro em solucdo foi realizada pela
técnica de espectrometria de emissdo Optica por plasma acoplado indutivamente (ICP OES,
com o uso do equipamento da marca Agilent Technologies, modelo 700). Nessa técnica, a

solucdo é aspirada via tudo tubo capilar para um nebulizador.

Apos a etapa de nebulizacdo, o ICP OES funciona com a injecdo da amostra de liquido
atomizado dentro de um plasma de argdnio. A amostra ioniza no plasma e os ions emitem luzes
de diferentes comprimentos de onda, os quais sdo captados por um detector e sua intensidade é

medida.

4.5 Determinacéo da concentracao de cianeto livre em solugdo

Para a determinacéo do cianeto foi utilizado o método HCI — HH como descrito no ANEXO B.

4.6 Ensaios de lixiviagédo

Os concentrados oxidados foram filtrados e submetidos a ensaios de cianetacdo segundo a
metodologia “rolling-bottles”. Nesses ensaios, aliquotas de 60 g de material oxidado foram
transferidas para garrafas de vidro, adicionando-se em seguida dgua deionizada, de modo a se
obter uma polpa com aproximadamente 20% de sélidos. Ap6s o repolpamento, a polpa teve seu
pH corrigido com cal para valores entre 10,5 e 11,5 e foi adicionado carvéo ativado virgem a
uma concentracdo de 40 g/l. Nesse ponto, as garrafas foram colocadas sistema de rolos a uma
rotacdo de 45 min por 15 minutos em uma etapa de condicionamento (pre-lime). Ao término
dessa etapa, 0,24 g de cianeto de sédio (4000 g/ton) foram adicionadas a polpa, e mantidas no
sistema de rolos a 45 min™ por mais 24 horas. Durante todo o ensaio, o pH do sistema foi
monitorado e corrigido, quando necessario, para valores entre 10,5 e 11,5 com cal. Apos esse

periodo de 24 horas a polpa foi filtrada em papel filtro faixa azul, sendo a solu¢cdo amostrada
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enviada para analise quimica e o material residual lavado e seco em estufa a 75 °C por 24 horas

antes que também fosse encaminhado para anélise.

Para fins comparativos foram realizados também ensaios de lixiviacdo para o concentrado sem
passar pela etapa de oxidagdo em autoclave, tendo sido esse processo conduzido como descrito

anteriormente.

Para os ensaios de lixiviagdo em garrafas foram utilizados carvao ativado da marca PICAGOLD
do tipo G210AS, originados da casca de coco, produzidos e fornecidos pela empresa Jacobi
Carbons, cuja especificacdo técnica consta no ANEXO C.

4.6.1 Avaliacdo do potencial preg-robbing

O presente trabalho prop6e a utilizacdo de uma metodologia atualmente empregada na unidade
CdS, a qual, apesar de também € ser qualitativa, demonstra ser de facil execucao e possibilita
um bom indicativo do potencial do efeito preg-robbing no minério ou concentrado testado. Essa
metodologia consiste em realizar a lixiviagdo em garrafas do material com e sem carvao
ativado, com os pardmetros de conducdo dos ensaios descritos no item 4.6, porém tendo no
mesmo ensaio uma segunda amostra sem adicionar o carvao ativado (SANTIAGO, 2018).

O entendimento dessa metodologia é que, no ensaio com carvdo ativado, o ouro solubilizado
seria adsorvido rapidamente pelo mesmo e posteriormente medido por analise quimica. Para o
ensaio sem carvao, o ouro solubilizado deveria estar todo na solucdo e posteriormente medido,
porém, caso ocorra o efeito preg-robbing, parte do ouro solubilizado seria adsorvido pela
matéria organica e ndo seria contabilizado na subsequente analise quimica. Assim, 0
comparativo entre as recuperagdes dos dois ensaios (com e sem carvdo), permite o
entendimento de que a diferenca entre elas é o potencial de efeito preg-robbing do concentrado

ensaiado.

4.7 Andlise mineraldgica do concentrado de flotagdo

A amostra do concentrado foi preparada e enviada para o Centro de microscopia da
Universidade Federal de Minas Gerais, com 0 objetivo de quantificar as fases mineraldgicas

presentes na amostra composta do concentrado de flotagdo, submetida também a identificacao
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de fases minerais por Difratometria de Raios X (DRX), realizadas em um difratbmetro da marca
Philips-PANalytical modelo PW1710, utilizando radiagdo CuKa. e cristal monocromador de
grafita. O método de analise por DRX se baseia na comparacdo dos valores das distancias
interplanares e das intensidades dos picos no difratograma da amostra analisada e uma amostra
de referéncia, utilizando o padréo do banco de dados PDF-2 do ICDD - International Centre
for Diffraction Data.

4.8 Liberac@o mineralogica

Com o objetivo de entender as associagdes mineraldgicas, o processo de oxidacdo e as
caracteristicas superficiais e quimicas das amostras, essas foram analisadas pela técnica
Mineral Liberation Analyser (MLA). A amostra foi primeiramente homogeneizada e quarteada,
sendo uma aliquota adicionada em resina tipo epdxi, em molde de 30mm de didmetro,
identificada e polidas com pasta de diamante. A amostra analisada (se¢do polida) foi
previamente recoberta com carbono para observacdo no microscopio eletrénico de varredura
(MEV).

O estudo mineraldgico foi realizado em microscopio eletrénico FEI, Quanta 600 FEG, acoplado
ao software analisador automatizado e ao sistema de microandlise por EDS Espirit Bruker
(20Kve). As andlises mineraldgicas e associacdes minerais foram consideradas tanto pelo
contraste de nimero atdmico quanto a composicdo quimica de cada fase (imagens de elétrons
retro espalhados e espectros de raios x caracteristicos por EDS, modo XBSE para analise modal

e mineralogia do Au).
As imagens digitais obtidas foram processadas para acessar as seguintes informacdes:

v Composic¢do mineraldgica quantitativa (mineralogia modal e do Au);
v’ Caracteristicas das associac@es dos minerais de interesse;

v" Distribuicdo da quimica por mineral;

v" Distribui¢do do tamanho dos minerais de interesse;

v' Grau de liberagdo (area, perimetro).

As analises de MLA foram realizadas para (i) amostra do concentrado de flotag&o, (ii) material
oxidado proveniente da autoclave industrial e (iii) para os produtos de oxidagdo da autoclave

de bancada.
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5. Resultados e discussoes

Nesta secdo é apresentado e discutida a caracterizagdo da amostra de alimentacgdo, os produtos
de oxidacdo em diversos tempos, produto de oxidacdo variando o pH e os resultado das etapas

de lixiviacdo com possiveis ocorréncias do efeito preg-robbing.

5.1 Caracterizacao dos sélidos

5.1.1 Concentrado de flotacao

A curva de distribuicdo granulométrica consta na Figura 11. Observa-se que aproximadamente

82,6% do material apresenta granulometria inferior a 20 pum (Pgo < 20 um) sendo, portanto,
classificado como fino.

Distribuicdo Granulométrica da Amostra
100% -

95% -

90% -

Passante (%)

85% -

80% -

75%

50 500
Tamanho (pm)

Figura 11: Distribuicdo granulométrica (passante acumulado) do concentrado de flotacéo.

Segundo a literatura (KOSLIDES; CIMINELLI, 1992; MARSDEN; HOUSE, 2006;
NIKKHAH et al., 2015) o controle de granulometria na alimentag&o do processo de oxidagédo

sobre pressao € essencial, por afetar substancialmente a cinética de oxidacdo dos sulfetos.

Para Ketcham, O’Reilly e Vardill (1993) é importante definir a granulometria para que graus
de oxidacéo e liberacdo 6timos sejam obtidos, visando-se um maximo valor de recuperagéo
metaldrgica. Otimizando 0s processos de cominuicdo e controle da granulometria do
concentrado de flotacdo, os autores relatam que, para 0 minérios estudados houve uma reducao

da recuperagdo em 2% com o aumento do Pgo de 105 pum para 150 pm na moagem (KETCHAM,;
O’REILLY; VARDILL, 1993).
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Nesse sentido, o concentrado de flotagdo obtido na unidade CdS esta compativel com as faixas
granulométricas usualmente utilizadas em alimentacGes de circuito de oxidacéo sobre pressao
em diferentes regides do mundo e de acordo com a granulometria esperada pelo projeto, para

etapa de moagem de 74 um e para o concentrado de flotacdo Pso de 20 um.

De forma geral, o concentrado da flotacdo é composto por silicatos, carbonatos e sulfetos. A

Figura 12 ilustra a composicdo mineralogica modal da amostra de concentrado de flotacéo.
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Figura 12: Mineralogia modal do concentrado de flotagéo.

A amostra do concentrado da flotacdo apresentou cerca de 17,45% de sulfetos, com énfase na
pirrotita/pirita respondendo com 10,64%, arsenopirita com 2,93% e a bertierita com 3,88%.
Dentre os demais e principais minerais que compdem a amostra destaca-se 0 grupo da
moscovita com 22,8%, o quartzo com 30,59%, a clorita/biotita com 11,2% e os carbonatos com
8,67%. A Figura 13 ilustra os diversos minerais encontrados na amostra, a presenca de ouro

nativo e algumas associacoes.
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De modo geral a caracterizacdo da amostra indicou uma composi¢cdo mineraldgica esperada,
ressaltando a presenca de particulas de electrum como pode se ver na analise modal.

A Tabela 3 apresenta os resultados dos teores de ouro, enxofre total e carbono na amostra de
concentrado de flotacdo. Nesta pode-se observar que o teor médio apresentado para o ouro foi
de 21,22 g/ton, para o enxofre total foi de 8,34% e para o carbono foi de 2,01%.

Tabela 3: Teor de ouro (Au), enxofre (S) e carbono (C) na amostra de alimentacdo da
autoclave.

Teor Au (g/Ton) | Stotal (%) | C (%)
Amostra 1 19,41 8,33 2,03
Amostra 2 23,03 8,34 1,99
Média 21,22 8,34 2,01

Segundo a literatura (KETCHAM; O’REILLY; VARDILL, 1993; NERY et al., 2015b; W.R.
GOODALL; J.D. LEATHAM; P.J.SCALES, 2005), a concentragdo de carbono total no
concentrado de flotagdo varia entre 0,5% a 5%. Entretanto, vale ressaltar que o potencial de
efeito preg-robbing ndo é diretamente proporcional a massa de carbono total, e sim das
caracteristicas da matéria organica. O teor de enxofre esta dentro do parametro usual de
operacdo da autoclave CdS, situado na faixa de 5 a 10%, sendo o valor de 9% o mais esperado
para otimizacgéo do circuito. (KETCHAM; O’REILLY; VARDILL, 1993; NERY et al., 2015b;
W.R. GOODALL; J.D. LEATHAM; P.J.SCALES, 2005)
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Figura 13: Mineralogia modal da amostra de concentrado de flotacdo (A) Distribuicdo dos minerais no
espaco da amostra analisada (B) Particula de ouro nativo e ankerita (C) Quartzo e arsenopirita (D)

Particula de pirita (E) Ouro nativo e moscovita (F) Legenda.



33

5.1.2 Modo de operacéo e ensaios de oxidagao

5.1.2.1 Sistema fechado

A condugéo dos ensaios de oxidacdo na autoclave de bancada para o sistema fechado foi de
acordo com o item 4.2.2.1. Foram realizados experimentos de oxida¢do variando o tempo de
reacao, em faixas de 30, 60, 120 e 240 minutos. Apds o condicionamento, O pH inicial foi de
1,5 e a pressao média de 400 psi, com variacdo de 10 psi entre os ensaios. Para esta etapa foi
fixada a porcentagem de solidos de 20%. No decorrer dos experimentos, foi observado que a
oxidacdo do concentrado ndo ocorreu, como pode ser observado na Figura 14. O aspecto
acinzentado dos sélidos € um forte indicativo de que o grau de oxidacdo se situou em niveis
baixos. Para o acompanhamento operacional ¢ utilizada uma “régua de oxidagdo da polpa”,

ilustrada pela Figura 15.

Figura 14: Material filtrado ap0s ensaio de oxidagdo de uma hora com sistema fechado.
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Figura 15: Régua de oxidacdao da polpa.

De modo geral, a régua é um indicativo do grau de oxidag&o, sendo que os valores variam entre
um (referente a polpa mais oxidada) e seis (polpa menos oxidada). Essa foi elaborada com a
coleta de amostras da autoclave industrial e a medicao do grau de oxidacéo da polpa no decorrer
do tempo de operacdo na unidade CdS.

Importa salientar que a presséo e a temperatura durante os ensaios tiveram o comportamento
esperado. Como exemplo, isso pode ser observado na curva do ensaio T120 SF (com tempo de

reacdo de 120 minutos e com sistema fechado) ilustrado pela Figura 16.
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Contudo, nos experimentos em sistema fechado, baixos graus de oxidacdo do concentrado,

situados entre 46 e 56%, foram observados, como pode-se observar na tabela 4;

Tabela 4: Resultados dos ensaios de oxidacdo e lixiviag&o.

Experimento | Grau de oxidacdo (%) | Recuperacao lixiviacao (%)
T30 SF 56,7 77,8
T60 SF 55,3 78,6
T120 SF 445 86,2
T240 SF 46,0 85,8

No mesmo periodo, o grau de oxidacdo na autoclave industrial foi em torno de 97,5% e a

recuperacdo da lixiviacao ocorreu na faixa entre 93% a 95%, o que deixou claro a necessidade

de rever os pardmetros e 0 modo de operacao da autoclave em sistema de batelada. Apesar de

ser um processo muito difundido no mundo, o procedimento dos ensaios de oxidagdo em

bancada em batelada tem enfoque muito superficial, escassos estudos na literatura, 0 que deixa

uma lacuna entre os fundamentos do ensaio e 0s parametros operacionais abordados. Como

consequéncia, isso acarreta uma inércia muito grande no desenvolvimento de novos trabalhos.
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Os parametros densidade de solidos, pH, tempo de reagdo, agitacdo e pressdo se situaram de
acordo com o que usualmente é utilizado, conforme relatado a literatura (KETCHAM,;
O’REILLY; VARDILL, 1993; KOSLIDES; CIMINELLI, 1992; LONG; DIXON, 2004;
NIKKHAH et al., 2015; SUN et al., 2015), que aprofundaram no estudo cinético e

dimensionamento de autoclaves.

A partir deste ponto foi possivel perceber que provavelmente ndo estava ocorrendo uma troca
gasosa eficiente no sistema, o que poderia gerar falta de oxigénio para a reacdo de oxidacdo dos
sulfetos, como foi descrito nos itens 3.10 e 3.11.Sendo assim, a mudanca de metodologia de
sistema fechado para sistema semiaberto foi realizada para a elaboracdo dos ensaios
subsequentes, visando-se uma maior disponibilidade de oxigénio e uma melhor troca gasosa no

reator.

5.1.2.2 Sistema semiaberto

Como ja mencionado no item 4.2.2.2, a modificacdo da metodologia para a realizacdo dos
ensaios consistiu em abrir a valvula 1, garantindo-se que a pressao do vaso auxiliar fosse sempre
maior do que a pressdo da autoclave evitando-se o retorno de material na linha de oxigénio, o
que foi obtido operando-se com a valvula 4 semiaberta. A Figura 17 ilustra a posi¢ao do vaso

auxiliar e valvulas no equipamento utilizado nos ensaios.
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Figura 17: Autoclave de bancada e vaso auxiliar.
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Com o intuito de verificar a eficacia da nova metodologia, ensaios exploratérios foram
realizados com os seguintes parametros: uma hora de tempo de reacédo, pH 1,00, 40% de s6lidos
(mesma concentracéo de solidos utilizada na autoclave industrial de CdS), e a pressdo media
foi de aproximadamente 460 psi. Como mostrado na Figura 18, pode-se perceber que o
concentrado foi oxidado e, conforme andlise quimica posterior, verificou-se que o grau de
oxidacéo foi de 92,9%.

Figura 18: Material filtrado ap6s ensaio de oxidagdo de uma hora com sistema semiaberto.

O trabalho de oxidagdo em autoclave realizado por Atsushi Shibayama et al, (2013) cita 0 uso
de uma valvula de descarga de excesso de gas em seus experimentos. Apesar de ndo deixar
claro a funcéo desta valvula durante a operacdo do equipamento, demonstra a necessidade de
injecdo de oxigénio para que a concentracdo de oxigénio na fase aguosa nao seja um fator
limitante para a reagdo de oxidagdo, a ocorrer na pirita especificamente neste trabalho.
Entretanto, conforme a descricdo de Geldart, Williamson e Maltby (1992) de seu experimento
de oxidacdo, na etapa ap6s a alimentacdo de oxigénio ha o uso de um condensador acoplado ao
reator, com o objetivo de coletar os gases sem umidade e analisar o0 oxigénio e gas carbbnico
no gas de saida. Contudo, apesar de ndo ser apresentada nenhuma figura que evidencie esta
montagem, o entendimento é de que o fluxo de oxigénio foi mantido continuo durante o ensaio
(GELDART; WILLIAMSON; MALTBY, 1992; SHIBAYAMA et al., 2013).
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Realizadas as devidas modificacdes, foram realizados experimentos de oxidagdo com a variagao
do tempo de reacdo em 30, 60, 120, 240 e 360 minutos. O pH inicial pés-condicionamento foi
de pH= 1,0. A pressdao media de 460 psi variou entre 0s ensaios com um delta de 10 psi. Para
esta etapa do trabalho foi fixada a concentracdo de sélidos de 40%, com parametro similar ao
utilizado na planta industrial e visando gerar material suficiente para as etapas posteriores de

caracterizagdo e ensaios de lixiviagéo.

5.1.3 Oxidagao

Foram realizados ensaios cinéticos com a metodologia em sistema semiaberto sendo os graus

de oxidag0es alcancadas nos ensaios realizados ilustrados pela Figura 19.
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Figura 19: Grau de oxidag&o dos sulfetos em relacdo ao tempo.

Como apresentado, apesar de sinalizar uma relativa variacdo em relacdo a oxidacdo durante a
primeira hora, é possivel concluir que a oxidacao estabilizou-se em aproximadamente duas
horas com cerca de 83% de oxidacao dos sulfetos. Devido a baixa disponibilidade mecénica do
equipamento utilizado durante o periodo do estudo ndo foi possivel realizar repeticdes para
todos os pontos. Geldart, Williamson e Maltby (1992) e Marsden e House (2009) discutem que,
para 0s minérios e concentrados avaliados (constituidos por uma mineralogia de associa¢do dos

sulfetos e 0s minerais arsenopirita, pirita e pirrotita), o tempo de oxidacéo usual é em torno de
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uma a duas horas, levando-se em conta todos os fatores cinéticos para que os projetos ndo

tenham um alto capital de investimento.

Um dos parametros acompanhados nos ensaios e nas operacfes industriais de oxidacdo € a
razdo entre as espécies de ferro (Fe?* para Fe3*) durante o processo, cujo valor é dado pelo
quociente das concentracdes Fe?*/Fe®*. Para os ensaios realizados, as razdes de 0,16 e 0,37 para
0s ensaios T60 e T120, respectivamente, sdo satisfatorios visto o grau de oxidacédo alcancado.

A Figura 20 ilustra a conversdo do ferro em relacdo aos tempos de reacéo.
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Figura 20: Conversdo Fe?*/Fe* em relagdo ao tempo de reagao.

Na linha engendrada por F.P. Gudyanga, T. Mahlangu, R.J. Roman, J. Mungoshi e K. Mbeve
(1999), Geldart, Williamson e Maltby (1992) e Gary Parkison, Art Ibrado, Grenvil Dunn,
Nelson Mora e Yong Yong Teo (2014), a conversao de sulfato ferroso para sulfato férrico é um
forte indicativo do desempenho da oxidacdo em autoclave de alta pressdo e meio acido, com
conversdo na ordem de 0,1 para ensaios de batelada e de 0,5 para sistemas continuos. Contudo,
outro pardmetro é o potencial eletroquimico da solucdo (Eh), o qual é diretamente ligado a
relacdo de oxidacdo das espécies de ferro. A Figura 21 ilustra os resultados obtidos durante a

realizacéo dos ensaios.
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Figura 21: Potencial de oxi/reducdo (Eh) em relacéo ao tempo de oxidagéo.

O controle do Eh é um importante parametro de controle em algumas plantas industriais de
oxidacdo sob pressdo, como foi discutido por Dumont, Oliveira e Moreira (2016). A reducdo
da oxidacdo do concentrado CdS evitaria a oxidacdo de minerais contendo cloro, o que evitaria

a formacédo do complexo AuCl: e, assim, evitaria perdas de ouro no processo.

Inicialmente, o aumento da concentracdo de cloretos favoreceria a solubilizacdo do ouro,
formando-se um complexo que poderia ser adsorvido pela matéria carbonosa presente no
material e que seria perdido no rejeito da planta, o que é uma clara indicacdo da ocorréncia do
efeito preg-robbing. Outro fato relevante é a retencéo de parte do ouro solubilizado pelo cloreto
dentro da autoclave, o que gera um alto valor de lock up (termo usado para referir sobre a
retencdo do ouro em alguma etapa do processo). O controle de Eh demonstrou ser efetivo na
reducdo destes efeitos na autoclave CdS, como relatado no trabalho de Dumont, Oliveira e
Moreira (2016) (DUMONT; OLIVEIRA;; MOREIRA;, 2016).

5.1.4 Auvaliacao do efeito preg-robbing

Foi avaliado o potencial preg-robbing do concentrado sem passar pela etapa de oxidagdo na
autoclave, visando-se avaliar o efeito da matéria organica sem e com o processo oxidativo.
Assim, observou-se que, com a lixiviacdo direta com carvéo, foi obtida uma recuperacédo de

ouro de aproximadamente 66%, e, sem adicéo de carvao, esse valor caiu para 50,8%. O baixo
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valor de recuperagdo ja era esperado em razdo do ouro ser refratario, mas a diferenca de
aproximadamente 15% é muito expressiva, demonstrando claramente a ocorréncia do efeito

preg-robbing nesse teste.

A partir dos produtos obtidos nos ensaios de oxidagdo em diferentes pH’s, foram realizados
ensaios de lixiviacdo tanto na presenca quanto na auséncia de carvdo ativado para verificar o
potencial efeito preg-robbing do minério. Os resultados obtidos nos ensaios estdo ilustrados na

Figura 22.
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Figura 22: Potencial preg-robbing em rela¢do ao pH.

Apo6s o processo de oxidagdo, a diferenca entre os ensaios reduziu em comparagdo ao
encontrado incialmente (concentrado alimentado na autoclave). De acordo com Mana
Pourdasht (2018) o processo de oxidacdo sob presséo pode ter como consequéncia secundaria
a decomposicao da matéria carbonosa e, em alguns casos, 0 processo resulta na passivacéo da

matéria carbonosa, o que reduz o efeito preg-robbing (POURDASHT, 2018).

Para Dumont et al (2016), os parametros de temperaturas, pressdo, potencial eletroquimico da
solugdo (Eh) e concentracdo de cloretos estdo sensivelmente ligados na ocorréncia da
solubilizac&o do ouro pela formagdo do complexo AuCl». Os autores discutem que, para uma
dada temperatura e concentragéo de cloretos, hd uma faixa ideal que minimiza a formacéo deste
complexo e consequentemente a ocorréncia de preg-robbing na autoclave.
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Com o aumento do pH, o ouro se apresenta em uma propor¢do maior na fase Au-Cu-Ni-Ag-Fe,
0 que aumenta de forma considerdvel para o pH 9 chegando a 75% da associacdo. Como ja
discutido, a associacdo do ouro com a prata pode gerar um efeito de coating e uma reducgéo
expressiva na cinética de lixiviacdo, o que influencia na recuperacdo. Além disso, (MOURA,
2005) relata em seu trabalho o impacto de ions deletérios presentes na etapa de lixiviagdo, o
que também se relaciona com o aumento da fase (Au-Cu-Ni-Ag-Fe) (MOURA, 2005).

5.1.5 Produtos de Oxidacéo dos ensaios em diferentes tempos de reacdo

A amostra do material de alimentacdo da oxidag&o, produtos de oxidacao da autoclave industrial
e as amostras dos ensaios de oxidacdo em laboratério referentes aos tempos de reacdo de 30,
60,120 e 240 minutos foram analisadas pela técnica MLA. A Figura 23 ilustra os resultados

obtidos das analises.
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Figura 23: Anélise de MLA do concentrado, tempos de reacdo e descarga da POX CdS.

Com a intensdo de fazer uma analise mais detalhada da evolugédo das fases minerais presentes
nas diferentes etapas demonstradas, retirou-se do grafico acima os componentes quartzo, com
aproximadamente 30,59%, da composi¢édo global da amostra (O anexo D apresenta as

microanalises e imagens eletrénicas) e 0 grupo da moscovita com cerca de 22,86%. Apesar
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desses representarem uma grande fracdo da constituicdo mineraldgica, ndo hd mudanca
consideravel durante as etapas, ficando mais sensivel a percep¢do de mudancgas nas demais
fases de interesse, conforme ilustrado pela Figura 24.

100%
90%

80%
70%
60%
50%
. .
T240 Descarg X

30%
20%

10%
oo, LI

Participacdo global (%)

Concentrado T30 T120 4
Ccds
B Grupo Feldspato (Na=Ca) Clorita/Biotita B Fe Sb sulfatos
Fe-Sb-As oxido mFe-Al 6xido (baixo As e Sb) mFe-Al-Sb-5i-O
mTi oxido B Gipsita = Fe sulfato
Fe-As Oxido Pirita/Pirrotita B Arsenopirita
m Gerdosfita m Bertierita m Corvelita
mEsfarelita B Carbonatos

Figura 24: Proporc¢éo relativa componentes minerais do concentrado de flotacdo, produtos de oxidacéao
em diferentes tempos de reacao e produto oxidado na autoclave industrial da POX- CdS.

Como era esperado, as fases mineraldgicas dos carbonatos sdo rapidamente decompostas, sendo
que a partir de 30 minutos ndo sdo encontradas estas fases, isso devido a alta pressédo,

temperatura e acidez do sistema.

A fim de identificar a origem das perdas de ouro nos rejeitos e propor alternativas de otimizacéo
do circuito de oxidacdo da planta de CdS, a AngloGold Ashanti solicitou a AMTEL Ltd. que
realizasse um abrangente estudo analitico e mineraldgico (Chlorine Deportment) em amostras
coletadas na alimentacdo e na descarga desse circuito. O estudo apontou, inicialmente, a
existéncia de minerais que transportam cloro, dentre os quais a mica representa 87% e 0s
carbonatos 13%, com destaque para a ilita/moscovita, clorita e a ankerita/siderita como 0s
principais carreadores de cloro. O estudo ressalta que, nessas fases, os carbonatos e a clorita se
dissolveram na etapa de acidulacdo (condicionamento do pH) ou durante a oxidagao no interior
da autoclave, liberando em solucéo o contetdo de cloro (AMTEL, 2014). A Figura 25 apresenta

analise de EDS e micrografia eletrdnica de varredura de particulas do grupo da moscovita.
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Figura 25: (A) Microscopia eletrénica de varredura e (B) Analise de EDS e micrografia eletrnica de
varredura de particulas do grupo da moscovita.

A microanalise em um ponto da particula ilustrada pela Figura 25 (A) identificou em sua
superficie a presenca dos elementos quimicos silicio (Si), aluminio (Al), ferro (Fe), oxigénio
(0), potassio (K) e cloro (Cl), apresentado pelo Figura 26.
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Figura 26: Microanalise da particula do grupo moscovita.
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A andlise quimica por EDS da particula evidencia a associacdo do cloro com o grupo da

moscovita. A tabela 5 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 5: Anélise por EDS da moscovita no concentrado.

Fase

Al (%)

Cl (%)

Fe (%)

K (%)

0 (%)

Si (%)

Grupo Moscovita

15.91

0.007

0.96

7.52

48.58

27.04

A associacdo do cloro com a amostra de concentrado foi muito similar ao estudo da AMTEL

(2014), sendo que, para o concentrado, o cloro estava presente nas fases dos carbonatos,

moscovita e clorita/biotita. Apds o inicio do processo de oxidacdo, as fases associadas

inicialmente sdo dissociadas quase que completamente, apresentando tracos da fase

clorita/biotita e aproximadamente 0,003% de fases relacionadas ao grupo moscovita, de acordo

com o ilustrado pela Figura 27.
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Figura 27: Fases mineraldgicas associadas ao cloro.

Apos o inicio da oxidagdo sdo formadas novas fases minerais destacando-se fases portando Fe-
Al-Sb-Si-O e O6xidos de Fe-Sh-As, principais carreadoras de cloro apds o processo,
demonstrando grande afinidade deste elemento com estas fases. Ressalta se que, comparando
0s materiais oxidados nos experimentos de bancada com a descarga da autoclave industrial,

pode-se observar grande similaridade na proporcao das fases associadas ao cloro.

As fases sulfetadas predominantes na alimentacdo sdo praticamente oxidadas até o tempo de
120 minutos, com um residual de 0,6% (pirrotita/pirita e arsenopirita), sendo que a bertierita

foi totalmente oxidada nesse periodo.

O surgimento de novas fases é evidenciado durante as etapas do processo de oxidacao, situacao
similar estudo em que o minério aurifero oriundo de Reefton Mine (planta de Macraes, ambas
as unidades na Ilha ao sul da Nova Zeléndia), com alto teor de antiménio originado do mineral
estibinita, foi oxidado em autoclave. A formacgao do composto Fe-Sh-As-O durante o processo
foi observada, Lisa Milham e Dave Craw (2009) sugerem que, durante o processamento, apesar
da disputa dos elementos As e Sb durante a formacdo do composto e do Sh possuir capacidade
de adsorcédo inferior a do As, tanto o As quanto o Sb tém uma forte afinidade pelos oxi-
hidréxidos de ferro formados durante o processo oxidativo na autoclave (MILHAM; CRAW,
2009).
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Essa mesma associagdo estudada por (MILHAM; CRAW, 2009) foi observada nas fases
formadas com o ouro liberado durante a oxidag&o, o que é ilustrado pela Figura 28.
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Figura 28: Fontes de ouro liberadas no concentrado, oxidacao de bancada e oxidagdo do minério de
CdS.

Na alimentacdo da autoclave, o0 ouro se apresenta principalmente em sua forma nativa e
raramente nas fases Au-Cu-Ag-Fe e Au-Cu-Ag-Ni-Fe. Ap6s a oxidacdo, tanto no teste de
bancada quanto na autoclave industrial (POX CdS), as fases com os elementos Cu e Ni se
tornam mais comuns e ha o surgimento da associa¢do do Au-Fe-Sh. A Figura 29 mostra uma

particula dessa fase, cujos elementos foram submetidos a microanalise, com resultados

apresentados na Tabela 6.
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Figura 29: Microscopia eletronica de varredura e Microanalise da particula no ponto 1.
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Tabela 6: Microandlise da particula no ponto 1.

Fase Ag (%) | Au (%) | Cu (%) | Fe (%) | Ni (%) | Sb (%)
Au-Fe-Sb 0 86.58 0 6.64 0 6.78

As fontes de Au no concentrado sdo basicamente o ouro liberado, associado a sulfetos e
minerais de rocha. Contudo, ap0s a oxidacdo, ha uma maior relacdo do ouro com minerais das
rochas e fases transformadas, como Oxido e sulfatos. A Figura 30 apresenta as proporgoes
dessas fases.
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Figura 30: Associagdo das fases mineraldgicas com o ouro.

Em seu estudo sobre caracterizacdo dos materiais precipitados na estrutura da autoclave,
(CRAW, 2003) relata a formacao de fases na descarga da autoclave como a anidrita, jarosita,
sulfato ferroso, quartzo, alunita, hematita, arsenato amorfos e oxi-hidroxido férrico. No entanto,
ressalta que a anidrita forma um revestimento nos graos da moscovita e no arsenato de ferro, o
gue demonstra algumas possibilidades de interacdo de novas fases com o ouro nativo e fases

associadas ao ouro durante o processo de oxidagdo e descarga da autoclave (CRAW, 2003).

Com o0 mesmo objetivo de investigar o comportamento do cloro no concentrado da Anglogold

CdS (estudo Chloride Deportment), foi realizado um estudo mineraldgico pela empresa
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AMTEL Ltd a fim de identificar as possiveis associacGes e perdas de ouro no processo de
beneficiamento da planta de processamento (estudo Gold Deportment). Um importante ponto
a ser ressaltado neste trabalho ¢ a associagcdo do ouro com a prata e o cloro, considerando que,
na amostra analisada, quase metade dos graos de ouro residuais identificou a presenca de um
revestimento rico em prata. Salienta-se que nesses graos h4 mais cloreto, pois, na auséncia de
ions sulfeto, é provavel que o cloro se ligue a prata, resultando em cloreto de prata (AgCl)
(AMTEL, 2015).

5.1.6 Distribuicao do tamanho das particulas de ouro

Com o processamento das imagens digitais pelo MLA foi possivel obter as distribuicdes do
tamanho das particulas de ouro no concentrado, no ensaio de oxidagdo T240 e no oxidado POX

CdS, como ilustrado pela Figura 31.
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Figura 31: Distribui¢do granulométrica do ouro.

Observa-se que as matérias T240 e POX CdS apresentaram aproximadamente 80% de
granulometrias inferiores a 20 wm, sendo que 0 ouro no concentrado apresentou em tamanho

cerca de 50% inferior a 20 pm.
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5.1.7 Efeito do pH na oxidacao

Os resultados dos ensaios de oxidacéo realizados variando o pH séo ilustrados pela Figura 32.

A variagao da oxidagao dos sulfetos em relacdo ao pH foi relativamente baixa nos pH’s 1,0 e
9,0, ocorrendo uma disparidade maior em comparagio aos pH’s 4,0 e 7,0. Porém, durante a
operacéo atual na unidade CdS, os graus de oxidacao na faixa entre 96% e 98% sé&o praticados

atingindo bons resultados de recuperacédo nas etapas posteriores de lixiviacdo e CIL.
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Figura 32: Efeito do pH no grau de oxidago.

Como foi discutido anteriormente ndo h4 muitos estudos com minérios reais sobre a oxidacéo
alcalina de sulfetos, poucos autores conduziram estudos sobre o assunto e de modo geral
estudos em escala industrial sdo raros. Koslides e Ciminelli (1992) séo dos poucos estudos nesse
assunto, os quais se referem a oxidacao alcalina de minerais puros, pirita e arsenopirita. Esses
discutem que a oxidacdo da pirita e da arsenopirita € muito lenta em solucfes neutras ou
levemente &cidas, e também ressaltam que a cinética € acelerada acentuadamente com o
aumento da concentracdo de ions hidroxila. Porém um ponto evidenciado pelo estudo que nédo
esta claro € se as taxas lentas observadas em condicGes neutras sdo causadas pelo efeito do pH
na taxa de reagdo intrinseca ou pelas caracteristicas quimicas e fisicas distintas da camada de

oxido formada em baixos valores de pH na superficie dos minerais durante o processo.
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5.1.7.1 Produtos de oxidacéo dos ensaios de avaliacao do efeito do pH

A amostra de alimentacdo (concentrado) e os ensaios de oxidacgdo variando o pH inicial com os
valores pH=4,0; 7,0 e 9,0 foram analisados pela técnica MLA, cujos resultados estdo

apresentados na Figura 33.
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Figura 33: Fases mineraldgicas dos testes de oxidagdo em distintos valores de pH.

Novamente, com a intensdo de enriquecer a analise da evolucdo das fases mineral6gicas nas
diferentes etapas demonstradas, foi retirado do grafico acima os componentes quartzo e o grupo
da moscovita (Figura 34), pois, igualmente aos ensaios anteriores, apesar de representarem uma
grande fracdo da constituicdo mineraldgica, ndo ha mudanga consideravel durante as etapas,

ficando mais sensivel a percepcao das mudancas nas demais fases de interesse.
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Figura 34: Proporcao relativa das fases mineraldgicas dos ensaios variando o pH.

De maneira geral, observa-se principalmente a presenca de sulfatos e 6xidos complexos de Fe,
Sb e As nas fases mineraldgicas dos ensaios variando o pH. Além disso, os resultados indicam
que os principais compostos carreadores de cloro sdo Oxidos de Fe-Sh-As e Fe-Al-Sb-Si-O. A

Figura 35 ilustra a proporcao das fases associadas ao cloro.
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Figura 35: Compostos minerais associados ao cloro.

Um ponto a ser destacado € que, com as técnicas utilizadas, ndo foi identificada nenhuma fase

dos arsenatos de ferro como escorodita (FeAsO4.2H,0) nos testes nem em autoclave de
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bancada e nem em autoclave industrial, o que leva a inferéncia de que esta fase esta associada

a alguma outra ou ha a necessidade de novas caracteriza¢fes dos produtos de oxidacéo.

6. Conclusoes

O concentrado de flotagdo apresentou como as principais fases minerais 0s componentes
quartzo com aproximadamente 30,59% e o grupo da moscovita com cerca de 22,86%,
Clorita/biotita com 11,2% e carbonatos com 8,67%. As particulas de ouro estdo associadas com

as fases sulfetadas arsenopirita, pirita/pirrotita e bertierita.

Os ensaios de oxidacdo em sistema semiaberto, com fluxo de oxigénio continuo, apresentaram
bons resultados na predicao da oxidacdo em autoclave industrial. Apesar do controle qualitativo
da vazdo dos gases, pode-se observar que o sistema é muito sensivel a variagao desse fluxo. Os
resultados dos ensaios de oxidacdo do sistema fechado foram insatisfatorios, alcangando
valores de oxidacdo dos sulfetos na ordem de 50%. Devido a existéncia de ouro encapsulado, a
recuperacdo metalUrgica na etapa de lixiviacdo foi na ordem de 82%, inferiores ao observados

em escala industrial, para a mesma amostra do concentrado de flotagéo.

Quando conduzida em meio alcalino, pH=9,0, a oxidacdo sob pressdo demonstrou ser uma
técnica eficiente para oxidar as fases sulfetadas do concentrado de flotagdo. Altos niveis de
oxidagéo de 98% foram alcangados sob temperatura de 226 °C e pressao parcial de oxigénio
460 Psi. Contudo, a recuperacdo metaltrgica de ouro na lixiviacao foi muito inferior ao obtido

guando a oxidacéo acida foi realizada.

Os produtos de oxidacdo sob pressao contém principalmente sulfatos e 6xidos complexos de
Fe, Sb e As. Pode-se constatar que a quebra da estrutura por oxidacdo pode resultar em
solubilizacdes de ions, como Ca e Mg, de alguns silicatos e carbonatos originalmente presentes,
como observado na eliminacdo total de carbonatos e parcial da clorita em 30 minutos de reagéo.
Além disso, fases mineraldgicas complexas, com varios elementos constituintes (tais como Fe,
S, As, K, Sb Ca, Mg, Al, Si) foram identificadas nos estagios finais de oxidacéo dos ensaios de
bancada e da autoclave industrial. A partir de 120 min, os sulfetos foram completamente
consumidos e, quando comparados com a amostra da autoclave industrial, houve semelhanca
das quantidades e tipos de fases minerais. Arsenato de ferro ndo foi identificado nos produtos

de oxidagéo.
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Demonstrou-se que o cloreto e carbonatos sdo totalmente consumidos nos estagios de oxidacéo,
0 que pode estar relacionado ao teor de cloro encontrado nas fases sulfetadas e oxidadas nas

amostras de descarga dos testes de autoclave de bancada da planta.

Os ensaios com variacdo do pH apresentaram sulfatos e 6xidos complexos de Fe, Sb e As. A
dissolucgdo das estruturas por oxidacao também pode resultar na formacgéo de ions de Ca e Mg,
de alguns silicatos e carbonatos, como observado na eliminacéo total de carbonatos e parcial
do cloreto ja em toda faixa de pH avaliada. Alem disso, dissolugdes e diversas substituicdes
ibnica, parciais ou totais de fases como sulfatos, gipsita e 6xidos, poderia resultar na formagéo
de fases complexas, com varios elementos constituintes (Fe, S, As, K, Sb Ca, Mg, Al, Si, entre
outros) comumente presentes, sendo que o contetdo de Fe, Sb e As é maior em amostras de pH
9. Os sulfetos foram completamente consumidos e, quando comparados a amostra da planta

industrial, quantidades e fases semelhantes foram notadas, principalmente em pH 9.

Na alimentacdo, as fases do ouro sdo principalmente o ouro nativo e raramente Au-Cu-Ag e
Au-Cu-Ag - Ni. Apo6s a oxidacao, as fases portadoras de Cu e Ni se tornam mais comuns, 0 que
sugere que esses ions podem ter precipitado na superficie do ouro nativo, gerando coating. A
presenca de ions como Cu, Ag, Ni pode gerar impactos no estagio de lixiviagdo, uma vez que
a prata pode formar uma camada na superficie do ouro e, com isso, gerar uma taxa de cinética
de lixiviacdo lenta. Além disso, € constatada a presenca de ouro associado ao antiménio. Em
pH mais elevado foi identificada uma maior propor¢édo de 6xido de Fe-Sh-As, o que pode ser

um fator que influenciou na menor recuperacao na etapa de lixiviagéo.

As fontes de ouro séo liberadas, associadas a sulfetos e minerais de rocha, nas amostras de
alimentacdo da autoclave. Apos a oxidacdo, ha uma maior relagdo entre 0 ouro com minerais
de rochas e as fases transformadas (como 6xido e sulfatos). Além disso, é verificada a presenga

de ouro associado a Ni, Ag, Fe e Cu.

Os resultados das analises granulométricas do ouro mostram que, apés a etapa de oxidacao por
pressdo, o P80 das fases de ouro € menor que o P80 da alimentacdo. Em geral, isso pode estar
relacionado a dissolucgdo parcial das fases de ouro ou ao enriquecimento do ouro associado a

ions como Ni, Cu, Fe, Ag.

A avaliagéo do potencial preg-robbing, ao se comparar os testes de lixiviagdo com e sem carvéao
ativado, demonstra de forma qualitativa ser um bom indicador do comportamento do minério.
O concentrado, antes de ser submetido a etapa de oxidacéo, apresentou uma variagao relativa

de extracdo de ouro de aproximadamente 15%, o que sinaliza um grau consideravel desse efeito.
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Ressalta-se que, ap0s os testes de oxidacdo, as diferencas entre os materiais lixiviados com e
sem carvao foram menores quando comparados ao material inicial (na faixa de 6% a 12%), o
que pode indicar passivacdo de parte da matéria carbonosa remanescente ap0s a etapa de

oxidacéo.

Os resultados do estudo demonstraram que a metodologia usada, de ensaios de oxidacdo sob
pressdo em bancada em sistema semiaberto para o concentrado de flotacdo, gera produtos de
oxidagdo compativeis com os produtos da autoclave industrial, contudo, o sistema é sensivel a
variacdo do fluxo de oxigénio. Observou-se que o concentrado oxidado sob anélise teve a
presenca do efeito preg-robbing com valor consideravel, em se tratando do impacto na
recuperacdo global do ouro na planta. Por fim, ressalta-se a importancia do controle do valor
do pH na alimentacao da autoclave, em que a influéncia na recuperacao de ouro é notadamente

forte, apesar de néo ter sido gerada uma grande variacdo no grau de oxidagao dos sulfetos.

7. Sugestbes para trabalhos futuros

Temos as seguintes sugestdes para trabalhos futuros:

v' Para 0s experimentos, utilizar na valvula de saida de gases um condensador para evitar
perdas de vapor/liquido do reator;

v"Instalar rotametro para regular a vazdo de alimentacdo de oxigénio. Na Figura 36 sugere-
se essa instalacdo na saida devido a atual configuracdo do circuito, porém deve-se
avaliar a possibilidade de fazer isso na entrada do reator;

v" As consideracOes sobre o layout estdo demonstradas esquematicamente na Figura 36;
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Figura 36: Diagrama esquematico da autoclave para experimentos futuros.

v Ap0s algumas discussGes com pesquisadores da Sherritt e seguindo a recomendacdo do
professor James D. Vaughan da Universidade de Queensland- Austrélia, é aconselhavel
ndo trabalhar com pressdes e temperatura tdo elevadas, entdo é necessario avaliar o
efeito desses pardmetros e considerar um possivel scale up para manter a
representatividade dos experimentos;

Utilizar outras técnicas de caracterizacdo, como TOF-LIMS, para a investigacdo da

composicdo da superficie das particulas, com a intencdo de identificar possiveis
formagdes de coating.
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ANEXO A: Analise de Ouro pelo Método Fire Assay — Sintese do procedimento
utilizado na unidade Mina Coérrego do Sitio

1) Preparo do fluxo fundente para sulfetos:

Reagentes Formula %
Carbonato de sddio Na,CO3 39,9
Nitrato de prata e p6 de quartzo (1:1) | AgNOsz+Si0; | 0,1
Litargirio PbO 24
Borax Na.B.O7 30
Fuba C 35
Silica SiO; 25
Vaselina - 800 ml

Para cada fusao € utilizado uma massa de aproximadamente 200 g de fluxo fundente.
2) Pesagem da amostra:

No procedimento Anglogold € determinado que se pese 5 gramas da amostra do concentrado
de flotacdo. Para esta pesagem é utilizado uma balanca eletrénica de 4 casas decimais.

3) Fuséo

A amostra e fluxo fundente s&o adicionados em um cadinho e introduzidos em um forno de
combustdo a gas. Para o forno a gas, a temperatura de fusdo é 1160 °C = 40 °C e o tempo é de
aproximadamente 50 minutos.

Apos a retirar o cadinho do forno, despejar vagarosamente para ndo haver residuo de chumbo
na escoria, a massa fundente contida nos cadinhos, numa lingoteira (escorificatorio) umedecida
com o desingripante para que ndo haja aderéncia de chumbo nas paredes do escorificatorio.

O chumbo por densidade, ficara na parte inferior do escorificatédrio e a escéria na parte superior.

Retirar os botdes de chumbo depositados no fundo do escorificatorio, fazendo uso de uma pinga
adequada, utilizar o protetor facial, avental aluminizado, botina de seguranca, abafador de ruido
e luvas de cobertura.

Desagregar o botdo de chumbo da escéria com o auxilio do martelo. Verificar neste momento
se a coloracdo da escoria da prova em branco tem coloragdo marrom, causada pelo sulfato de
cobre.

Colocar os botdes de chumbo numa bandeja adequada e em ordem.
Despejar a escoria em um recipiente de ferro.

Verificar se a escoria ndo contém granulos de chumbo, se contiver significa que a amostra esta
mal fundida e devera ser feita esta observacéo na listagem e pedir a repeticdo da amostra.

Martelar os botdes de chumbo, um por um, numa chapa acoplada a uma mesa de aco, deixando-
o0s de forma cubica.
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4) Copelagéo

O bot&o é colocado em um copelo e introduzido em um forno de copelacéo, este a uma condicéo
de trabalho com temperatura de 960°C + 40°C.

Apds 15 minutos da introducdo das amostras, deve-se injetar ar dentro do forno para acelerar a
reacao.

Deixar reagir para que haja a absorcdo do chumbo pela copela (oxidagdo do Pb). O tempo de
copelacdo pode varia de batelada para batelada sendo que em média de 1 hora e meia.
Completada a copelacéo retirar do forno e esperar o resfriamento. Verificar se na superficie da
copela contém uma esfera, liga de Au e Ag (bullion).

5) Ataque &cido das amostras (Bullion)

As amostras sdo reagidas com &cido nitrico sob o aquecimento de uma chapa aquecedora
elétrica. Conferir se ocorreu a dissolugdo da prata. Apds o primeiro ataque, o tubo de ensaio
devera apresentar somente uma leve esponja escura que sera o ouro livre da prata.

Se o bullion ainda apresentar presenca de prata, a amostra devera voltar a chapa para reacéo
completa. Apds esta etapa, adicionar 3 ml de HCI concentrado e deixar agir. O HCI forma agua
régia com HNOs. Nesta reacdo o outro € solubilizado e é formado o precipitado de cloreto de
prata.

Avolumar em baldo volumétrico e destinar a analise quimica.
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ANEXO B: Determinacao de Cianeto Total em Efluentes Liquidos pelo Método HCL
— HH - Sintese do procedimento utilizado na unidade Mina Corrego do Sitio

Reagentes:

e Nitrato de cddmio P.A.

e Acetato de chumbo PA.

e Solucdo de NaOH 1N: Dissolver 40 g do sal em agua destilada, aguardar até que esfrie
e avolumar para 1000 mL. Guardar em frasco plastico.

e Cloridrato de Hidroxilamina: Dissolver 100 g do sal em baldo com 400 mL de &gua
destilada e adicionar 500 mL de &cido cloridrico P.A.

e Solucdo Padrdo de 1000 ppm CN: Pesar 2g de KOH e dissolver em um pouco de dgua
destilada. Juntar 2,51 gramas de Cianeto de Potéssio PA, agitar para dissolugdo e
avolumar para 1000 mL. Pode ser utilizada soluc¢do padréo pronta para o uso.

e Assoluces padréo intermediarias sdo diluidas a paritr de 1000 ppm CN usando também
29 de KOH.

Procedimento:

e Lavar peca por peca do sistema de destilagéo.

e Fazer a montagem:

e Passar fita auto fuséo na parte externa de todas conexdes e fita teflon nas partes internas
dos encaixes (para evitar o atrito de vidro/vidro e para melhor vedacao do sistema).

e Conectar as mangueiras de silicone na entrada na parte inferior e saida na parte superior
do condensador de bolas.

e Ligar a mangueira de entrada do condensador a uma torneira de &gua.

e Fixar o condensador com garra na haste do tripé.

e Conectar uma mangueira de silicone no tubo de conexao.

e Introduzir o tubo de conexao no condensador de bolas.

e Introduzir o bulbo KJIELDHAL no baldo de destilacao.

e Introduzir cuidadosamente o funil de adi¢do no bulbo KIEDHAL.

e Colocar o baldo de destilagdo na manta aquecedora conectando-o ao condensador.

e Cortar 6 pedacos de mangueira silicone de 5 cm e conecta-los na entrada e saida do

frasco lavador de gases.
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Cortar 6 pedacos de mangueira de ar comprimido de 4 cm e conectar nas mangueiras de
silicone de 5 cm dos frascos lavadores de gases.

Conectar a ponta da mangueira de silicone do tubo de conexdo na entrada do frasco
lavador de gases.

Conectar uma torneira de vidro a ser utilizada como dispositivo de seguranca e
regulagem na mangueira que liga a saida do frasco lavador ao vécuo.

Conectar a outra ponta da mangueira no vacuo.

Medir o volume de amostra a ser analisada de acordo com a concentracdo estimada da
amostra em geral para efluentes mede-se 500 mL.

Transferir a amostra para o bal&do de destilacdo usando o funil de adicao.

Medir 80 mL de solucdo de NaOH 1N e transferir para o frasco lavador de gases.
Abrir a entrada de agua para resfriamento do condensador de bolas.

Abrir 0 vacuo: Ligar com a torneira de seguranca fechada.

Abrir a torneira lentamente de forma que borbulhe 1 bolha por segundo.

Adicionar uma espatula pequena de nitrato de cadmio pelo funil de adi¢do na amostra a
ser destilada, lavando o funil com agua destilada.

Adicionar 25 mL de solucdo de cloridrato de hidroxilamina 10% pelo funil de adicdo,
sob exaustdo com sistema de destilacéo fechado.

Ligar a manta aquecedora.

Destilar a amostra por 45 minutos, em capela sob exaust&o.

Desligar a manta deixando o vacuo ligado por mais 15 minutos.

Desligar o vacuo.

Desconectar o tubo de conexdo do condensador de bolas.

Lavar o tubo e a mangueira para dentro do frasco lavador de gases contendo soda.
Desconectar as mangueiras do frasco lavador de gases e retira-los de dentro da capela.
Transferir a solucdo do frasco lavador de gases para baldo volumétrico de 200 mL,
usando funil de transferéncia.

Avolumar o baldo com &gua destilada e homogeneizar.

Determinacgéo da concentracdo do cianeto:

Ligar o pHmetro e deixar o eletrodo de ion especifico e o eletrodo de referéncia em agua
destilada com 1 mL de NaOH 1N sob agitagdo por 15 minutos.



Calcular o teor de CN- em mg/L:

Onde:

Q = Concentracao referente a diferenca de mV extraido da tabela

Medir 100 mL da amostra e transferir para béquer de 150 mL.

Mergulhar o eletrodo de ion especifico de cianeto e o de referéncia na solucao.

Deixar a leitura estabilizar sob leve agitacdo por 03 minutos e fazer a primeira leitura
em mV (E1).

Adicionar 10 mL de padrdo de CN (de 1 a 100 ppm de acordo com o teor da amostra).
Deixar a leitura estabilizar sob leve agitacdo por 03 minutos e fazer a segunda leitura
em mV (E2).

Variar a concentracdo de padrdo de CN adicionado de forma que a diferenca entre a
primeira leitura e a segunda leitura esteja entre 11 e 50 mV.

Registrar a diferenca de milivoltagem.

Desmontar o sistema de destilagdo para lavagem

Formula: [CN] mg/L=QxBxF

B = Concentracdo do padrdo adicionado
F = Fator: Volume Final/\Volume da amostra

AE Q Concentragéo
(mV) | 57,2 (slope) | 58,2 (slope) | 59,2 (slope) 60,1 (slope)
5,0 0,2917 0,2957 0,2996 0,3031
6,0 0,2512 0,2550 0,2586 0,2619
7,0 0,2196 0,2230 0,2264 0,2295
8,0 0,1941 0,1973 0,2005 0,2033
9,0 0,1732 0,1762 0,1791 0,1818
10,0 0,1557 0,1585 0,1613 0,1638
11,0 0,1409 0,1435 0,1461 0,1485
12,0 0,1282 0,1307 0,1331 0,1353
13,0 0,1172 0,1195 0,1219 0,1239
14,0 0,1076 0,1098 0,1120 0,114
15,0 0,0992 0,1012 0,1033 0,1052
16,0 0,0917 0,0936 0,0956 0,0974
17,0 0,0850 0,0869 0,0887 0,0904
18,0 0,0790 0,0808 0,0825 0,0841
19,0 0,0736 0,0753 0,0770 0,0785
20,0 0,0687 0,0703 0,0719 0,0734
21,0 0,0642 0,0658 0,0673 0,0687
22,0 0,0602 0,0617 0,0631 0,0645
23,0 0,0564 0,0579 0,0593 0,0606




24,0 0,0530 0,0544 0,0558 0,057
25,0 0,0499 0,0512 0,0525 0,0537
26,0 0,0470 0,0483 0,0495 0,0507
27,0 0,0443 0,0455 0,0468 0,0479
28,0 0,0419 0,0430 0,0442 0,0452
29,0 0,0395 0,0407 0,0418 0,0428
30,0 0,0374 0,0385 0,0396 0,0406
31,0 0,0354 0,0365 0,0375 0,0384
32,0 0,0335 0,0345 0,0356 0,0365
33,0 0,0318 0,0328 0,0337 0,0346
34,0 0,0302 0,0311 0,0320 0,0329
35,0 0,0286 0,0295 0,0305 0,0313
36,0 0,0272 0,0281 0,0290 0,0298
37,0 0,0258 0,0267 0,0275 0,0283
38,0 0,0246 0,0254 0,0262 0,027
39,0 0,0234 0,0242 0,0250 0,0257
40,0 0,0223 0,0230 0,0238 0,0245
41,0 0,0212 0,0219 0,0227 0,0234
42,0 0,0202 0,0209 0,0216 0,0223
43,0 0,0192 0,0199 0,0206 0,0213
44,0 0,0183 0,0190 0,0197 0,0203
45,0 0,0175 0,0181 0,0188 0,0194
46,0 0,0167 0,0173 0,0179 0,0185
47,0 0,0159 0,0165 0,0171 0,0177
48,0 0,0152 0,0158 0,0164 0,0169
49,0 0,0145 0,0151 0,0157 0,0162
50,0 0,0139 0,0144 0,0150 0,0155
51,0 0,0132 0,0138 0,0143 0,0148
52,0 0,0126 0,0132 0,0137 0,0142
53,0 0,0121 0,0126 0,0131 0,0136
54,0 0,0116 0,0120 0,0125 0,013
55,0 0,0110 0,0115 0,0120 0,0125
56,0 0,0106 0,0110 0,0115 0,0119
57,0 0,0101 0,0106 0,0110 0,0114
58,0 0,0097 0,0101 0,0105 0,011
59,0 0,0093 0,0097 0,0101 0,0105
60,0 0,0089 0,0093 0,0097 0,0101
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ANEXO C: Ficha técnica carvao ativado

PICAGOILD® G210AS

Features and Benefits

Gold mining application

Premium regenerable granular microporous activated carbon specially
developed for high efficiency in gold recovery operations [CIL & CIP). This
grade is specifically designed to ensure the carbon maintains excellent
characteristics over time even when processing hard ore. It is highly
recommended for initial fills of recovery circuits as PCAGOLD® G210 AS
provides a guarantee of effectiveness and low make up of losses from carbon
inventory.

SPECIFICATION*
Butare adsorption min. 23%
Total azh contert max. 4%
Moisture content max. 5%
Apparent density 450 - 550 kg/m?
Ball pan hardness min. 99%
Platelets [AARL) max. 5%
Autrition [A.AR.L) mox 1.5%
Mean particle diameter
bx12 mesh min. 2.48 mm
8x14 mesh min. 1.55 mm
TYPICAL PROPERTIES *
K vahse 30 kg/tores
R value &0%
Platelets [AARL) 4%
Atrition [A.ARL) 1%

* LPECRICATIONS AND TYPICAL PROPSITRS ARZ PRODUCED USING JACOSI CARSONS TRST METHOOE. TNEY ARE LISTED
POR INFORMATIONAL PURSOIES ONIF AND NOT TO $2 USED AS PUICHASE SPECIMCANIONS. SARS LIRCINCATIONS
CAN 32 DATARNZD FROM YOUR JACOM CARSONS TECHNICAL SALSS REPRESENTATIVE AND SHOWD B2 R2VIEWED S2r0ee

FLACING AN OaDRR.

* Rapid odsorption kinstics

* High gold bading capacities

* Very low woluble gold lossss

* Suitable for silver rich ores

* Highly recommendad for ‘preg
robbing’ ores

* Very high resisiance to attrition

* Negligible carbon loszes

* Homogenous odtivation of grains

* Low deterioration of odscrption
with time and over rmgeneration
cycles

* Good 3dimensicnal shaps
preventing screen pegging o
clgging

* low heod losses and optimization
of adsorption kinetics

Avadilable Parficle Sizes

* 6x12 mech (3.35 - 1.70 mm|
* Bx16 mash (2.36-1.18 mm|

Standard Pacaging

* 500 kg buk bag (1100 1)
® Other packing considered cn
raquast

Polyethylsns liner-free ABCs [super
socks), two bags per pallet
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CIP TYPICAL DESIGN PARAMETERS

Treatment capacity 125000 t par month
Gold head grade 4a/t

Pulp flowrate 240 m*/h

Mo. of CIP &

Volume of 160 m*

Mass of PICAGOL® 5 t per confachor
Rate of PICAGOLD® fransfer 2.75 1 per day

FOR EASY COMVERSION TO IMPERIAL UNITS, PLEASE VISIT WWW.LCOBLNET

CIL TYPICAL DESIGN PARAMETERS

Treatment capacity 250000 t per month
Gold head grade 4a/t

Pulp flowrate 475 m*/h

Mo. of CIL L]

Volume of 1780 m?

Mass of PICAGOL® 20 t par confacior
Rate of PICAGOLD® transfer 5.5t par day

FOR EASY COMVERSION TO IMPERIAL UNITS, PLEASE VISIT WWW.LCOBLNET
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PRODUCTION CAPABILITY

Jacobi Carbons manufactures the PICAGOLD® range
of activated carbons from high grade coconut shell raw
material in purpose built facilities using horizontal
rotary kiln activation techniques. PICAGOLD® is
manufactured exclusively in our own factories in India,
Sri Lanka and Vietnam. Our geographically diversified
manufacturing base and use of in house raw material
processing is a unique guarantee of supply security
available from Jacobi Carbons. PICAGOLD® is
currently supplied to an excess of 30 countries world
wide.

CARBON TESTING AND CIRCUIT AUDIT
SERVICE

Minor variation in the recovery process or an error in
carbon management can have dramatic effects on
gold recovery yields. Jacobi Carbons can provide
technical assistance which goes far beyond standard
carbon testing services. Our unrivalled expertise
allows us to provide trouble shooting input, carbon
management fraining and recovery circuit
optimization. More information on this invaluable
service is available on request



ANEXO D: Analise de EDS, imagens eletrénicas e microanalises das fases

mineraldgicas.

Quartzo
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Fase Si (%) O (%)
Quartzo 46.74 53.26
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Sulfatos

HV HFW mag « V
25.00 KV 27.1 ym 5 503 x 11.0 mm|BSED 5.8

det spot

10

20|

Fase Al (%) Fe (%) K (%) 0O (%) S (%) Sb (%) Si (%)
Fe Sb sulfatos 7.75 32.89 3.50 36.81 12.07 2.77 1.09
Fase Al (%) As (%) Ca (%) Fe (%) Mn (%) O (%) S (%) Si (%)
Fe sulfatos 4,72 3.44 8.51 32.55 0.06 36.92 11.89 191
Fase As (%) Ca (%) Fe (%) Mn (%) O (%) S (%) Si (%)
Fe-Ca sulfato 0.95 31.79 7.45 0.91 41.24 16.86 0.80
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Oxidos (Fe, As e Sb)

HV HFW |mag =
25.00 kV 18.6 ym|8 000 x 10.9 mm/BSED 5.8

WD det spot

5pm

Quanta FEG
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1 2
Fase Al (%) As(%) | Cl(%) | Cr(%) | Fe(®) | K(%) | Mg(%) | O®%) | S(%) | Sb(%) | Si(%)
Fe-Al-Sb-Si-O 4.86 2.71 0.24 0.20 2178 | 087 0.81 38.52 0.96 6.47 22.58
Fase (@0') As (%) | Cl(%) | Cr(%) | Fe(%) | K(®%) | Mg(®%) | O(%) | P(%) | S(%) | Sb(%) Si (%)
Fe Sb As oxidos | 4.26 | 7.73 0.25 1.05 43.49 0.71 0.38 23.61 0.17 1.33 13.27 3.75
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Ti oxide

HV

HFW

mag «

WD

det |spot
25.00 kV 14.2 ym 10 500 x 10.9 mmBSED| 5.8

Fase

Al (%)

As (%)

0 (%)

S (%)

Sb (%)

Si (%)

Ti (%)

Ti oxide

1.13

2.59

36.33

0.85

3.46

0.83

45.6
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Espécies — ouro

x 1E3 /e
1.2 1
1.0
Sb

067 Fe sb Fi Ay
0.4
i LI A—J
0,01 'II'AL—‘ = |L_ - I

2 4 6 & }U\. 12 14 15 18 HV | HFW mag=| WD  det spot

i 25.00 KV|21.3 ym 7 000 x/10.9 mm BSED 5.8
v
r - p i)
l‘_
L]
B 7l
Fase Ag (%) Au (%) Cu (%) Fe (%) Ni (%) Sb (%)
Au-Fe-Sh 0 86.58 0 6.64 0 6.78
x 1E3 cps/eV

10

08

0.6

g Cu
02
z 4 ¢ ® ! 2 L © 18 “ HV | HFW |mag= WD | det 'spot -
25.00 KV|24.9 um 6 000 x 10.9 mm BSED 5.8




|9 00y
Fase Ag (%) Au (%) Cu (%) Fe (%) Ni (%) Sb (%)
Au-Ag-Cu-Fe 7.59 82.76 7.77 1.88 0 0
0.0-Limhl Q;JL_‘I\_ i | [

HFW | mag «

WD

det |spot’

HV 9
25.00 kV/14.9 um 10 000 x 11.0 mm BSED. 5.8
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[ou 50u]

ase Ag (%) Au (%) Cu (%) Fe (%) Ni (%) Sb (%)

Ouro nativo 0 100 0 0 0 0

¥ LE3 cps/el

o0&
Cu
g Ni
Fe Ag Fe  Ni Cu Au
04
02
W/ | S—
ol -
2 4 6 8 'MV 12 14 16 18 2 HV  HFW mag» WD | det |spot]
c 25.00 kV 14.2 ym 10 500 x 10.9 mm BSED 5.8

[ 1008

Fase Ag (%) Au (%) Cu (%) Fe (%) Ni (%) Sb (%)

Au-Cu-Ag-Ni-Fe 3.78 81.9 9.62 1.82 2.88 0




