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PATENTE DE INVENCION

TITULO: PROCESO PARA LA OBTENCION DE
CONCENTRADOS DE APATITA POR FLOTACION.

RESUMEN CON EL OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

La presente invencidon, llamada proceso Bunge/Fosfertil, es aplicable a las
diferentes litologias de mineral de fosfato con matriz carbonatada de silice de
fuentes igneas y sedimentarias, es decir, consiste en pulverizar el mineral por
trituracién, homogeneizacion, molienda y descalcificacion o separacién de sélidos,
antes de la flotacion de apatita. La pulpa ya tratada y molida con una
concentracion de solidos superior al 40%, es inicialmente acondicionada con un
reactivo depresor, un polimero de origen vegetal gelificado con una solucién de
hidroxido de sodio y, posteriormente, sometidos a un acondicionamiento con un
reactivo “scavenger” de los grupos del sulfosuccinato o sulphosuccinamato. Esta
pulpa acondicionada con reactivos va a la fiotacion de apatita en un circuito que
comprende los pasos "rougher”, "scavenger”, "limpiador" y "relimpiador”. En todas
las etapas del circuito de flotacion se puede adicionar gas de diéxido de carbono
hasta obtener niveles de saturaciébn de dicho gas en las condiciones de
temperatura y presion de la pulpa. El sistema para generar burbujas por flotacion
funciona de forma independiente, alimentandose con aire atmosférico para las
maquinas de auto-aspiracion o aire comprimido para las celdas de flotacién con la
insuflacion de aire y las columnas de notacion. El concentrado final de la apatita
es la parte flotante de la Gltima etapa de limpieza del circuito de flotacién.



CAMPO DE LA INVENCION

La presente memoria se refiere a la invencién de un proceso, en el campo del
conocimiento de la ingenieria, mas concretamente en el campo del tratamiento de
minerales para obtener concentrado de apatita por flotacién a partir de minerales
de fosfato con predominio de matrices de silice carbonatada de fuentes
sedimentarias e igneas, usando flotacion mecanica maquinas o ceidas de
columna.

ARTE PREVIO

La concentracion de apatita en minerales que contienen cantidades variables de
silicatos y carbonatos se ha presentado como un gran desafio en muchos
minerales de fosfato alrededor del mundo, ya sea de fuente de sedimentos o
fuente magnética. Durante décadas, los investigadores de todo el mundo se han
dedicado a estudiar los métodos de separacion selectiva entre la apatita y los
carbonatos, principaimente calcita y dolomita.

En Brasil, Bunge Fertilizantes opera una unidad industrial de la concentracion en
Cajati - SP, en el que el mineral apatita se separa de carbonatos, silicatos, 6xidos
de hierro y de otros minerales por flotacién directa de la apatita en un colector
sintético, usando almidén de maiz como el depresor de los carbonatos y otros
minerales de desecho. Este proceso de concentracion de apatita se aplicé en
otros minerales de fuente ignea, provenientes de diferentes regiones de Brasil,
pero todos los estudios sobre esta materia mostraron resultados negativos, debido
principalmente a las dificultades de la separacidn selectiva entre la apatita y los
carbonatos.

En vista de las dificultades encontradas para la flotacion directa de apatita
carbonatada en minerales de silice, varios estudios se han centrado en la
concentracion de apatita a través de la flotacion inversa de carbonatos usando un
acido graso como el reactivo limpiador y almidon de maiz como el reactivo
depresor, la fiotacion se llevé a cabo en un pH alcalino. Esta pulpa es movida y se
acondiciond con acidos sulfarico y fosférico a fin de alcanzar un rango de pH entre
4,0 y 5,0, entonces la flotacién de los carbonatos se inicia para la obtencién del
concentrado de apatita en ia fraccidbn mas profunda de los carbonatos de flotacién
inversa.



La principal causa de las dificultades encontradas en la separacién de apatita a
partir de carbonatos es la similitud del comportamiento de estos minerales en la
flotacién anionica con acidos grasos o reactivos sintéticos. Por lo tanto, la
separacion de estos minerales se hace efectiva s6lo con grandes cantidades de
reactivos que comprenden el fésforo soluble o fliorina como depresor en la
flotacion inversa de carbonatos, contaminando el agua y haciendo imposible su
reutilizacién en cualquier otro circuito o flotacion que comprende la apatita y
carbonatos juntos.

OBJETO DE LA INVENCION

Por consiguiente, el objeto de la presente invencidn consiste en efectuar la
trituracion de minerai de fosfato que comprende una cantidad variable de silicatos
y carbonatos por ftrituracién, homogeneizaciéon, molienda y remociéon de las
calizas, en forma previa a la flotacién de apatita.

Las caracteristicas novedosas que se consideran como fundamento de la
invencion son expuestas en particular en las reivindicaciones adjuntas y las
ventajas adicionales del mismo, se entenderan mejor sobre la descripcion
detallada siguiente con las modalidades preferidas.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La granulometria de la molienda del mineral puede ser tal que proporciona la
liberacion efectiva de los mineraies para ser separados, es decir, la apatita y los
minerales secundarios.

El proceso de flotacidn se inicia por el acondicionamiento de la pulpa de mineral,
previamente molida y descalcificada, con el reactivo deprescor, tales como almidon
vegetal gelificado con una solucidn de hidréxido de sodio. Justo después del
acondicionamiento con el reactivo depresor, la misma pulpa de mineral es
sometida a un acondicionamiento con el reactivo “scavenger” (depurador), tales
como un reactivo de {a sulfosuccinato o del grupo de los sulfosuccinamatos.

El circuitc de flotacion puede componerse por los siguientes pasos: "rougher”
(etapa de flotacidn), "scavenger”, "limpiador' y “"relimpiador’, dependiendo del



contenido de apatita en el mineral y el tipo de impureza que se elimina del
proceso. Por io general, las etapas "rougher” y "scavenger" son responsables de
la recuperaciéon de la apatita, mientras que, la de "limpiador’ y "relimpiador”
proporcionan la limpieza de la parte flotante en las etapas de recuperacién. E!
circuito de flotaciéon puede ser resuelto solo con las células mecanicas y con las
columnas de notacién o sistemas mixtos.

En todas las etapas del circuito de flotacién la dosificacion de didxido de carbono
puede ocurrir como el reactivo modificador de las superficies de apatita y
carbonato. El gas de didxido de carbono se agrega a la pulpa a través de los
sistemas de generacion de burbujas de uso comin en las maquinas de notacion,
como por ejemplo, placas porosas, tubos porosos, "rociadores”, "tubos de
cavitacion”, etc. La dosificacién de didxido de carbono debe ser controlada con el
fin de asegurar la disolucion de dicho gas en la fase liquida hasta la saturacién en
las condiciones de temperatura y presion atmosférica de la pulpa de flotacién,
ademas de la formacién de microburbujas de CO; que va a interactuar con el
carbonato de apatita y las superficies. Sistemas independientes alimentados con
aire atmosférico en la auto-aspiracion y aire comprimido células en otros modelos
de células mecanicas y las columnas de flotacion se utilizan para la formacion de
burbujas de flotacién.

A continuacién se presentan algunos ejemplos para ilustrar el proceso descrito,
pero sin limitarse a ellos:

Ejemplo 1

Una muestra de mineral de fosfato con matriz carbonatada de silice, lamado
phlogopitite, de la mina de Chapadao en Cataldao-GO comprendiendo 9,5% de P>
05 20,3% de Ca0, un 9,3% Fe 2 O 3 20,8% 4. SiO2 y el 18,3% MgO, se present6 a
trituracién, homogeneizacioén, molienda y decalcificacion. Una alicuota de la
muestra preparada, 1000g, se repulp6 para una concentracion de solidos a granel
en un 50% y se acondicioné con un gel de harina de maiz con una solucién de
NaOH, y luego de ser acondicionado con sulfosuccinato de sodio. La flotacion se
llevé a cabo en celdas mecanicas en las etapas de "rougher” y "limpiader”, con
insuflacion de gas de di6xido de carbono en las dos etapas. E! concentrado final
presenta un contenido de 37,3% de P,0Os para una recuperacién de apatita del
66,5%.

Ejempio 2

Una muestra de phiogopitite preparados de acuerdc con lo revelado en el Ejemplo
1 se sometid a un ensayo continuo en escala piloto. Inicialmente, 1a pulpa que



comprende el 45% de sélidos en peso se acondiciond con el reactivo depresor, a
continuacion, un gel de harina de maiz en una solucién de NaOH se acondiciond
con sulfossuccinato de sodio. La flotacion se llevd a cabo en un circuito con los
pasos de “rougher” y "limpia" montados en columnas de dos puigadas de diametro
y la insuflacién de gas de dioxido de carbono en las dos etapas de la fiotacion. La
concentracién final presenta un contenido de 36,1% de P.0Os para una
recuperacion de apatita del 69,4%.

Ejemplo 3

Una muestra de mineral de fosfato con matriz carbonatada de silice, llamado
phlogopitite, de la mina de ChapadaoemCataldo-GO que comprende 8,24% P, 05,
28,61% de CaO, 17.43% de Fe ; O 3, 6.65% de sioz, 9.84% MgO, de la muestra
preparada, 1000 g, se repulparon para lograr una concentracion de sdlidos a
granel en un 50% y se acondicion6 con gel de harina de maiz en una solucion de
NaOH, y luego se acondicion6 con sulfosuccinato de sodio. La flotacidn se llevé a
cabo en bancos de trabajo en las etapas "rougher” y "limpiador” en circuito abierto,
con insuflacion de gas de diéxido de carbono en las dos etapas. El concentrado
final presenta un contenido de 37,3% de P ; O 5 para una recuperacion de apatita
del 72,5%.

Eiemplo 4

Una muestra de phiogopitite preparada de acuerdo con lo descrito en el Ejemplo 3

fue sometida a un ensayo continuo en escala piloto. Inicialmente, la pulpa que
comprende el 45% de sdlidos en peso se acondiciond con el reactivo depresor, a
continuacion, harina de maiz gelificada en una solucién de NaOH se acondiciond
con sulfossuccinato de sodio. La flotacion se llevd a cabo en un circuito con
“rougher” y "limpiador" los pasos montados en columnas de dos pulgadas de.
diametro y la insuflacion de gas de diéxido de carbono en las dos etapas de la
flotacion. El concentrado final presentd un contenido de 34,4% de P » O 5 para
una recuperacion de apatita del 64,3%.

Sélo se han ilustrado a manera de ejemplo algunas modalidades preferidas de la
invencién. En este respecto, se apreciara que el proceso para la obtencion de
concentrados de apatita por flotacion, se puede escoger de una pluralidad de
alternativas sin apartarse del espiritu de la invencién segin las siguientes
reivindicaciones.



REIVINDICACIONES

Proceso para la obtencién de concentrados de apatita por flotacion,
aplicable a las litologias de varios minerales de fosfato de matriz de silice
de fuente ignea o sedimentaria, que se caracteriza porque comprende los
siguientes pasos:

a) pulverizacion de mineral a través de ftriturado, homogeneizacién,
molienda en molinos de barras a efectos de obtener mineral de apatita y
minerales secundariosaccequibles;

b) decalcificacién y remocion de sélidos en hidrociclones de diferentes
tamafios, con el fin de eliminar de manera eficaz las mezclas
perjudiciales para el proceso de flotacion de la apatita;

c) acondicionamiento de la pulpa, inicialmente con un polimero vegetal
gelificado con una solucidn de hidroxido de sodio y, posteriormente,
acondiciocnado con un reactivo “scavenger’ de los gruos de los
sulfosuccinatos o sulphosuccinamatos; y,

d) flotaciébn de la apatita en un circuito con los pasos "rougher”
"scavenger’, ‘“limpiador” y ‘“relimpiador", compuesto por células
mecanicas, columnas de flotacién o circuitos mixtos con ambos equipos.

Proceso para la obtencién de concentrados de apatita por flotacion, segun
la reivindicacion 1, caracterizado por el uso de didxido de carbono como
agente modificador de los carbonatos y las superficies de apatita a fin de
permitir la separacién selectiva de la apatita de los carbonatos por
flotacion.

Proceso para la obtencién de concentrados de apatita por flotacién, segun
la reivindicacion 1, caracterizado por el uso del gas de didxido de carbono
como el reactivo que moduta el pH de ia pulpa con el fin de proporcionar
un pH en el rango de 5,8 a 6,8 en de flotacién.

Proceso para la obtencién de concentrados de apatita por flotaciéon, segin
las reivindicaciones 1, 2 y 3, que se caracteriza por el uso del gas de
didxido de carbono en todas las etapas de la flotacién o sélo en las etapas
de limpieza, "limpiador” y "relimpiador”, siempre insuflado en ias celdas de
flotacion a través de mecanismos adecuados para este fin.

Proceso para la obtencién de concentrados de apatita por flotacién, segin
las reivindicaciones 1, 2, 3 y 4, que se caracteriza por el uso de gas de
dibxido de carbono como el reactivo de flotacion y el aire atmosférico para
generar burbujas de flotacion en celdas de flotacion celdas de auto-
aspiracion o aire comprimido para generar burbujas de flotacién en
columnas o en las células de flotacidn mecanica con la insuflacién de aire.
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PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION

The present specification refers to the invention of a process, in the
knowledge field of ore engineering, more specifically, of the ores treatment field to
obtain apatite concentrates by flotation from phosphate ores with predominantly
carbonated-silica matrix from sedimentary and igneous source using mechanical
flotation machines or column cells.

The apatite concentration in ores containing variable amounts of silicates and
carbonates has been presented as a great challenge in many phosphate ores
throughout the world, either being of sedimentary source or magnetic source. Over
decades, researchers ali around the Word have been dedicated themselves for
studying methods of selective separation between the apatite and carbonates,
mainly calcite and dolomite.

In Brazil, Bunge Fertilizantes operates an industrial unit of concentration at
Cajati - SP, in which the apatite ore is separated from carbonates, silicates, iron
oxides and from other ores by direct flotation of apatite in synthetic collector, using
cormn starch as the depressor of carbonates and other gangue ores. This process of
concentrating apatite was applied in other ores of igneous source from different
regions of Brazil, but all the studies concerning this matter showed negative resutts,
mainly due to the difficulies of the selective separation between apatite and
carbonates.

in view of the difficulties found for the direct flotation of apatite in silica-
carbonated ores several studies were focused on the concentration of apatite via
reverse fiotation of carbonates using a fat acid as the scavenger reactant, corn
starch as the depressor reactant, the flotation being conducted In alkaline pH. This
puip is fluctuated and conditioned with sulphuric and phosphoric acids in order to
achieve pH range batween 4.0 to 5.0, then the carbonates flotation being effected
for obtaining the apatite concentrate at the deepened fraction of such carbonates
reverse fiotation.

The mayor cause of difficuities found on separating apatite from carbonates
is the similarity of behavior of these ores on over the anionic flotation with fat acids
or synthetic reactants. Thus, the separation of these ores becomas effective only
using large amounts of reactants comprising soluble phosphorus or fiuorine as
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apatite depressor in the carbonates reverse flotation, contaminating the water and
making impossible fts reuse in any other circuit of flotation comprising apatite and
carbonates together.

The present invention consists of effecting the comminution of phosphate
ore comprising variable amounts of silicates and carbonates by crushing,
homogenization, milling and disliming, prior to the apatite fiotation.

The granulometry of the ore followed milling may be such that it provides the
effective release of the ores to be separated, that is, the apatite and the gangue
ores.

The flotation process begins by conditioning the ore pulp, previously milied
and dislimed, with the depressor reactant, such as a vegetable starch gelled with a
sodium hydroxide solution. Just after the conditioning with the depressor reactant,
the same ore pulp is submitted 10 a conditioning with the scavenger reactant, such
as a reactant of the sulphosuccinate or sulphosuccinamate groups.

The flotation circuit may be constituted by the “rougher’, “scavenger’,
“cleaner” and “recleansr” steps, depending on the content of apatite in the ore and
the kir_ld of impurity to be removed from the process. Usually, the “rougher” and
“scavenger” stages are liable for the apatite recovery, while, the “cleaner’ and
“reclegner" steps provide the cleaning of the flotated portion on the recovery stages.
The flotation circuit may be settied only with mechanical cells and with notation
columns or mixed systems.

In all steps of the flotation circuit the carbon dioxide dosage can occur as the
meodifier reactant of the apatite and carbonate surfaces. The carbon dioxide gas is
added to the pulp through the bubble generation systems commonly used in
notation machines, such as, porous plates, porous tubes, “spargers”, “cavitation
tube” etc. The dosage of carbon dioxide should be controlled in order to assure the
dissolution of such gas on the liquid phase up saturation at the temperature and
atmospheric pressure conditions of the pulp on flotation, in addition to the formation
of CO. microbubbles which will interact with the carbonate and apatite surfaces.
Independent systems fed with atmospheric air on self-aspirated cells and
compressed air in other model$ of mechanical cells and flotation columns are used
for the bubbles formation for flotation.
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Following are presented some examples to illustrate the described process,
but not being limited to them:

Example 1
A sample of phosphate ors with carbonated-silica matrix, named phlogopitite,
from Chapadfio mine at Catalao-GO comprising 9.5% P05 20.3% Ca0, 9.3%
Fe205 20.8% Si0; and 18.3%Mg0, was submitted to crushing, homogenization,
milling and disliming operations. An aliquot of the prepared sample, 1000g, was
repulped for a concentration of bulk solids at about 50% and conditioned with corn
meal gelled with NaOH solution, and then being conditioning with sodium
sulphosuccinate. The flotation was carried out on workbench’s mechanical cells in
“roligher” and “cleaner” stages at open circuit, with insufflations of carbon dioxide
gas In both stages. The final concentrate presented a content of 37.3% P,0s for an
apatite recovery of 66.5%.
Example 2
A sample of phiogopitite prepared according to the disclosed in the Example
1 was submitted to a continuous assay in pilot scale. Initially, the pulp comprising
45% solids by weight was conditioned with the depraessor reactant, then a com meal
gelled with NaOH solution was conditioned with sodium sulfossuccinate. The
flotation was carried out at a circuit with “rougher” and “cleaner” steps assembled
with 2 inch diameter columns and carbon dioxide gas insuffiation at the two stages
of the flotation. The final concentration presented a content of 36.1 % P05 for an
apatite recovery of 69.4%.
Example 3
A sample of phosphate ore with carbonated-silica matrix, named phlogopitite,
from Chapadéao mine at Cataldo-GO comprising 8,24% P05, 28.61% Ca0, 17.43%
Fe»05, 6.65% de SiO,, 9.84% MgO, of the prepared sample, 1000 g, was repuiped
for a concentration of bulk solids at about 50% and conditioned with corn meal
gelled with NaOH solution, and then being conditioning with sodium
sulphosuccinate. The flotation was carried out on workbench's machanicat cells in
“roligher” and “cleaner” stages at open circuit, with insufflations of carbon dioxide
gas in both stages. The final concentrate presented a content of 37.3% P;05 for an
apatite recovery of 72.5%.
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Example 4
A sampie of phlogopitite prepared according to the disclosed in Example 3
was submitted to a continuous assay in pilot scale. Initially, the pulp comprising 45%
sollds by weight was conditioned with the depressor reactant, then a corn meal
gelled with NaOH solution was conditioned with sodium suifossuccinate. The
flotation was carried out at a circuit with “rougher" and “cleaner” steps assembled
with 2 inch diameter columns and carbon dioxide gas insufflation at the two stages

of the flotation. The final concentrate presented a content of 34.4% P.Os for a
64.3% apatite recovery.
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CLAIMS

1. "PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION",
applicable to several lithologies of phosphate ores with carbonated-silica matrix from
igneous or sedimentary source, characterized by comprising the following steps:

a. comminutioning of ore by crushings, homogenization, milling in bar and ball
mills in order to provide an ore with suitable apatite and gangue ores releases:;

b. disliming in hydrociclons of different sizes, in order to remove effectively the
slurry harmful to the apatite flotation process;

c. conditioning the pulp, Initially with a vegetable polymer gelled with sodium
hydroxide solution; and subsequently, conditioning with a scavenger reactant of the
sulphosuccinate or sulphosuccinamate groups;

d. flotationing  apatite in a circult with “rougher”, “scavenger”, "cleaner” and
‘recleaner” composed by mechanical calls, flotation columns or mixed circuits with
both equipments.

2. "PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION",
according to claim 1, characterized by using the carbon dioxide as the modifier
agent of the carbonates and apatite surfaces in order to aliow the salective
separation of the apatite from carbonates by fiotation.

3. “PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION",
according to claim 1, characterized by using the carbon dioxide gas as the reactant
which modulates the puip pH Iin order to provide a pH in the range of 5,8 to 6,8 on
flotation. ’

4. "PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION",
according to claims 1, 2 and 3, characterized by using the carbon dioxide gas in all
steps of the fiotation or only in the cleaning stages, "cleaner" and “recleaner”,
always insufflated in flotation cells through suitable mechanisms for this aim.

5. "PROCESS FOR OBTAINING APATITE CONCENTRATES BY FLOTATION”,
according to claims 1, 2, 3 and 4, characterized by using carbon dioxide gas as the
fiotation reactant and atmospheric air to generate bubbles for flotation on self-
aspirated flotation cells or compressed air to generate bubbles for flotation In
columns or for flotation in mechanical cells with air insuffiation.

Y
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