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RESUMO - A Biotita e Flogopita sdo minerais de micas, constituintes de rochas e disponiveis em varios rejeitos ou recursos minerais.
Séo fontes alternativas de potéssio para producéo de fertilizantes, porém, ainda sem exploragdo comercial em grande escala, por falta
de tecnologia que torne o negécio viavel. O objetivo deste trabalho foi avaliar a recuperacéo hidrometaldrgica do potassio, destes dois
minerais, por lixiviagdo com &cido sulfarico. O produto esperado é uma solucéo contendo sulfato de potassio. A fonte de biotita € uma
rocha da regido de Carajés - Para e a flogopita é proveniente da regido da Serra da Carnaiba - Bahia. A lixiviagdo foi executada em
garrafdo de 5L, sobre roletes com rotagdo de 10rpm, por 36h, na temperatura ambiente (25°C). A granulometria foi 100%<1mm. A
recuperagdo do potassio da biotita, em solugdo, atingiu 67% para uma relagdo massica H2SOa/rocha de 0,85mL/g, enquanto para a
flogopita a recuperagdo ficou em 33% para a mesma dosagem. A dissolucdo do potassio da biotita variou proporcionalmente ao
aumento do potencial quimico (H2SO4 livre) enquanto a flogopita ndo sofreu grandes varia¢des, mas houve tendéncia de aumento. A
biotita possui maior potencial de liberagdo do potassio para producéo de fertilizante do que a flogopita.

Palavras-chave: Fertilizante. Potassio. Hidrometalurgia. Biotita. Flogopita.

ABSTRACT - Biotite and Phlogopite are minerals of micas, constituents of rocks and available in various tailings or mineral resources.
They are alternative sources of potassium for fertilizer production, but not yet commercial exploitation on a large scale, due to the lack
of commercial technology that makes the business viable. The objective of this work was to evaluate the hydrometallurgical recovery
of the potassium of these two minerals by leaching with sulfuric acid. The expected product was a solution containing potassium
sulphate. The biotite source is a rock from the Carajas - Para and the phlogopite comes from the Serra da Carnaiba - Bahia. The leaching
was performed in a 5L rollers bottle rotated at 10rpm for 36h at room temperature (25°C). The particle size was 100% <1mm. The
recovery of the potassium of the biotite in solution reached 67% for a mass ratio of H2SOa/rock of 0.85mL/g whereas for phlogopite
the recovery was 33% for the same dosages. The dissolution of the potassium of the biotite varies proportionally to the increase of the
chemical potential (free H2SO4) whereas phlogopite does not suffer great variations, but tends to increase. The biotite has a higher
potassium release potential for fertilizer production than phlogopite.

Keywords: Fertilizer. Potassium. Hydrometallurgy. Biotite. Phlogopite.

INTRODUCAO

O potassio € um dos trés nutrientes basicosdas  feldspato. A biotita e flogopita sdo micas que se
plantas, conjuntamente com nitrogénio e fésforo. encontram entre estes minerais. Além da
N&o existe nenhum substituto para o potassio na  disponibilidade em varios rejeitos, hd muitos
agricultura, sendo essencial para manter e recursos destes minerais que podem ser
expandir a producdo de alimentos (Marschner, explorados como fonte alternativa de potéassio,

1995).

Ha muitos rejeitos gerados nos processos de
extracdo mineral que tém elementos agro-
minerais (fertilizantes) que sdo descartados como
estéreis ou como rejeito do processamento
(Franga et al., 2010). Entre eles encontram-se
fontes alternativas de potassio como micas e

para uso como fertilizante ou outra aplicagédo
(Aguiar et al., 2012; Oliveira et al., 2013; Candia
& Girardi, 1979; Olarewaju et al., 2015; Taner et
al., 1986; Moore & Czamanske, 1973; Parak,
1975; Rosiére & Chemale Jr., 2000). E comum
ocorrer depositos econémicos de flogopita em
areas de sedimentos metamorfizados que alojam
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intrusbes granito-pegmatiticas (Lobato, 2009).
Na regido da Serra da Carnaiba — Bahia — Brasil,
regido de garimpo de esmeraldas, grande
quantidade de flogopitito, portador do mineral
flogopita, € descartada como rejeito da
mineragéo (Silva et al., 2013).

Os fertilizantes de liberacao lenta do potéssio
(slow-release fertilizer) usam, principalmente,
filossilicatos como matéria-prima provedora do
potéssio, devido & baixa mobilidade deste
elemento em agua, acidos diluidos ou acidos
organicos fracos. Para aumentar esta cinética de
liberacdo do potassio, varias pesquisas neste
sentido tém sido publicadas (Tokunaga, 1991;
Vallareli, 1993; Toledo Piza et al., 2011, Orioli
Jr. & Coutinho, 2009; Mangrich et al., 2001).
Resultados obtidos nestas pesquisas indicam que
rochas contendo quantidades razoaveis de
biotita, flogopita ou glauconita podem constituir
fontes alternativas de potassio para uso agricola
(Coelho, 2005; Lopes et al. 1972; Faquin, 1982;
Leite, 1985).

A prospeccdo, caracterizagdo geoquimica,
definicdlo de métodos de processamento e
avaliagdo agrondmica sistematica dessas rochas
resultam na identificagdo de fontes alternativas
eficientes do nutriente, dando origem a um novo

grupo de insumos agricolas (Resende et al.,
2006). Além do potéassio, as rochas estudadas
podem fornecer outros nutrientes e apresentar
efeito corretivo da acidez, atuando como
condicionadores de solo (Nascimento &
Loureiro, 2004). Elas sdo consideradas, também,
uma importante fonte de magnésio e silicio como
nutrientes em solugdes de solo (Fanning et al.,
1989).

A producdo de fertilizantes a partir destas
fontes alternativas resume em aumentar a
disponibilidade do potassio.

Um processo para a recuperacdo de magnesio
e potassio de biotita foi desenvolvido utilizando
lixiviagdo com éacido sulfurico e precipitacao
com amoniaco. As condigdes Otimas para a
dissolucao de biotita foram: 2,5mol/L de H2SOs4,
razdo acido/biotita foi de 4mL/g, temperatura de
lixiviacdo em 90°C e tempo de lixiviacao de 2h.
Sob estas condigdes, a eficiéncia da lixiviacao de
Mg e K foram de 95,8% e 94,9%, respecti-
vamente (Luo et al., 2015).

O objetivo deste trabalho é o estudo de
minerais de mica como fonte alternativa de
potassio por extracdo hidrometaltrgico. Avaliar
a reatividade de duas micas quanto a liberagdo do
potassio em solucéo acida.

MATERIAIS E METODOS

Caracterizacdo Quimica e Mineraldgica

Para microscopia Optica foi wusado um
Microscopio Optico Leica, modelo DMLP
acoplado a um sistema de captura de imagens.

A quantificacdo das fases mineralogicas
presentes em todas as caracterizagbes deste
trabalho foi através da composicdo modal.
Seguiram as regras de calculo da norma CIPW
(Lopes, 2012).

Para a analise por ICP/OES a preparacdo da
amostra seguiu os procedimentos abaixo:

v' Fusdo por metaborato de litio: a fusdo
envolveu a dissolucdo completa da amostra em
fluxo fundido.

v' Espectrometria de Emissdo Otica com
Plasma Indutivamente Acoplado Leitura direta —
ICP/OES: o equipamento utilizado neste trabalho
foi o ICP/OES modelo Perkin Elmer Optima
7300DV.

Extragdo Hidrometalurgica

A lixiviagdo foi executada em garrafao de 5L,
sobre roletes com rotacdo de 10rpm para manter o
sistema agitado, por 36 horas, na temperatura
ambiente (25°C). O &cido lixiviante foi o sulfdrico.

Foram investigadas 3 dosagens iniciais de acido de
acordo com a relagdo H2SO4/minério: 0,28 mL/g,
0,57mL/g e 0,85mL/g. A granulometria foi de
100%<1mm. Os resultados de saida foram:
consumo de &cido sulfurico, extracdo de potassio e
impurezas e reatividade relativa da biotita e
flogopita. Apos a lixiviagdo o residuo foi separado
do licor rico através de filtragdo a vacuo, e em
seguida repolpado em agua (30% solidos) e
aplicada nova filtragdo. Ao final, o residuo lavado
foi seco em estufa a 120°C por 6h e medida a
massa.

O acido consumido ¢ a diferenca entre o &cido
dosado inicialmente e o acido livre ap6s 36 horas
de lixiviacdo. A acidez livre foi dosada pelo
meétodo do oxalato de amonio. Com base na massa
remanescente dos varios elementos no residuo de
lixiviagdo, determinou-se a solubilizagdo do
potassio e demais elementos contidos nas amostras
de minério. O célculo do potassio extraido foi
através da relagéo:

K(%) = K/K; x 100, onde K é a massa K
solubilizada e K é a massa de potéssio da amostra
inicial.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Caracterizacgdes Quimica e Mineraldgica

A tabela 1 mostra os valores das composi¢oes
quimicas das rochas investigadas, dando
destaque as concentracdes de KO de 10% para
biotita e 9% para a flogopita. H& diferencas nos
teores de Fe203 (13% e 19%), MgO (4% e 14%),
SiO2 (42% e 33%) e Al203 (4% e 16%). Estas
diferencas nas composi¢cdes quimicas estdo
relacionadas aos elementos de substituigéo

cristalina (Mg, Fe, Al, K) ou minerais de ganga
(hematita, magnetita, caulinita, ilmenita, etc.).

A figura 1 mostra 0s principais minerais
constituintes das amostras.

A rocha que contém a flogopita tem maior
diversidade de minerais de ganga do que a
biotita. O ferro da biotita estd na estrutura do
mineral enquanto o do flogopitito esta nos
minerais de ganga, hematita e magnetita.

Tabela 1 - Composicdo Quimica das Amostras de rocha contendo biotita e flogopita.

Elemento Biotita Flogopita Elemento Biotita Flogopita
Cu 0,08% 0,18% Ni 0,01% 0,14%
Al,Oq 4,30% 16,22% P,O5 0,49% 0,16%
Ba 0,11% 0,18% SiO, 42,20% 33,40%
CaOo 0,86% 0,04% TiO, 2,05% 4,06%
Cr 0,02% 0,23% K,0 9,60% 9,26%
Fe,O4 12,60% 19,37% Na,O 0,30% 0,27%
MgO 4,28% 13,65% PF 0,92% 2,77%
MnO 0,15% 0,07%
m Biotita m Flogopita

8
6
3
O 00 o Il o wm

Biotita Flogopita ~ Quartzo Clorita Magnetita Hornblenda  Titanila Hematita limenita Caulinita

Mineral

Figura 1 - Mineralogia das Amostras.
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A figura 2 mostra imagem de microscopio optico
de rocha contendo flogopita. E um mineral de cor
amarela ou castanha avermelhada, também

b

grandes dimensGes.

Extracdo Hidrometallrgica

Os dados da dissolugéo de potéssio da biotita
e flogopita, obedecendo aos parametros da
metodologia, estdo na figura 3. Houve maior
extracao de potassio da biotita. Nas trés dosagens
de &cido deste trabalho de investigacdo a
extracdo de potassio da biotita foi de 25% na
dosagem de 0,28mL/g até 67% na dosagem de
085mL/g. A flogopita, menos reativa nas
dosagens de acido investigadas, comegou em
32% na dosagem de 0,28mL/g até 33% na
dosagem de 085mL/g.

O gréafico da figura 4 mostra a dependéncia da

formula quimica KMgs(AlSizO10)(F,0H)z.
I'"ﬂ . ™ . B f\‘l . " f I :

Figura 2 — Imagens em nicdis cruzados de microscopio optico de flogopita em laminas de cor castanha, por vezes de

conhecida como mica de magnesio. Ela constitui
0 extremo magnesiano da série da biotita, com

extracdo de potassio e consumo de acido com o
aumento da dosagem de acido. O aumento da
dissolucdo da biotita é proporcional ao da
dosagem do &cido. Isto se reflete no consumo de
acido, de 0,09mL/g para 0,23mL/g. A flogopita
exige uma dosagem maior de &cido (acidez
livre) para elevar a dissolugdo. Comparando as
figura 3 e figura 4 conclui-se que 0 aumento do
consumo de &cido na dosagem de 0,85 mL/g
para a flogopita, de 011 para 0,18mL/g, ndo
reflete na dissolucdo de potassio. Deve se a
maior dissolucdo de impurezas, com destaque o
ferro.

m Biotita m Flogopita

80 4

70 4

60 -

Extragdo K (%)
» o
S o

w
o
L

20 -

10

0,28

0,57
Dosagem H2S0O4 (mL/g)

0,85

Figura 3 - Extracdo de hidrometalurgica (acido sulfirico) de potassio de rochas contendo biotita e flogopita.
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Figura 4 - Consumo de H,SO4 (mL/g) x Dosagem H,SO, (mL/g).

Na figura 5 mostra a dissolucdo das impurezas
em funcdo da dosagem de &cido. Na biotita, Al,
Fe e Mg acompanham a dissolucdo do K por
serem elementos da estrutura quimica do
mineral.

Na flogopita, Al e Mg estdo na estrutura do
mineral e acompanham a dissolucdo do K,

mAl mFe mMg
70 4
60 -
$50 -
o 40 -
L]
30 -
20 -
10 -
0
0,28 0,57 0,85
Dosagem H,SO, (%)

enquanto o Fe estd na estrutura dos minerais de
ganga (hematita, ilmenita e magnetita) que séo
bastante refratdrios a dissolucdo acida,
justificando sua baixa extragéo.

Além do sulfato de potéssio sdo possiveis de
serem obtidos como subprodutos: Fex(SO4)s. X
H-0, A|2(SO4)3. X HOe KAl(SO4)2. X H20.

mAl mFe =Mg
30
25 - Flogopita
20 -
3
10« 15 -
g
< 10 -
w
-a |
0 i T T 1
0,28 0,57 0,85
Dosagem H,SO, (%)

Figura 5 — Dissolucéo de impurezas em funcgéo da dosagem de acido sulfurico (mL/g).

CONCLUSAO

A recuperacdo do potéssio da biotita, em
solugdo, atingiu 67% para uma relacdo
H.SOs/rocha de 0,85mL/g enquanto para a
flogopita a recuperagcdo ficou em 33% para a
mesma rela¢do. Os consumos de &cido para estas
dosagens foram 0,23mL/gMinério para a biotita
e 0,18 mL/gMinério para a flogopita. A
investigacdo também constatou a maior
reatividade da biotita em relacdo a flogopita,
considerando a lixiviacdo acida sulfurica a frio

(25°C).

A dissolucdo do potassio da biotita variou
proporcionalmente ao aumento do potencial
quimico (dosagem do é&cido) enguanto que a
flogopita ndo sofreu grandes variagcdes. Na
dissolucdo da biotita houve maior liberagdo de
impurezas como Fe, Al e Mg. A biotita pode ser
considerada, pelo processo investigado, com
potencial como fonte alternativa de potassio para
producéo de fertilizante.
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