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RESUMO

Atualmente, a areia industrial proveniente do depésito de quartzito fridvel de Itutinga,
MG, € empregada na producfio de carbeto de silicio (SiC), um material cerimico com
variadas aplica¢Ses na inddstria. O processo atual de beneficiamento do minério gera
um produto (areia beneficiada) adequado a fabricagdio de carbeto de silicio do tipo preto
(SiC-preto). No entanto, esta areia ndo atinge as especificacSes necessdrias a producio
de SiC-verde, uma variedade mais nobre do produto, com maior valor agregado. O
problema resume-se aos teores de aluminio (Al,Os) e ferro (Fe;04) contidos na areia
beneficiada, os quais se encontram muito acima dos limites admitidos pelo processo

metaldrgico.

Diante deste contexto, o presente trabalho tem como principal objetivo a realizacéo de
estudos de caracterizagdo tecnolégica do quarizito de Itutinga, para se avaliar a
possibilidade do minério em questiio em gerar um concentrado de SiO; (areia) com as

caracteristicas requeridas i fabricagio de carbeto de silicio verde.

Os resultados obtidos mostram que o aluminio (AL;Os) concentra-se, principalmente,
nos minerais micéceos de granulagfio fina (-0,15 mm), também totalmente liberados, e
na forma de peliculas de hidréxido de aluminio que recobrem parcialmente os grios de
quartzo, motivo pelo qual torna-se imprescindivel a inclusdo da operacdo unitdria de
atri¢@o no processo de beneficiamento, além de classificacio do material acima de 0,15
mm. O ferro (Fe;O;) encontra-se na forma de 6xidos e hidréxidos que ocorrem de forma
livre, passiveis de serem facilmente removidos por uma lavagem adequada ou pelos

mesmos procedimentos propostos para minimizar os teores de aluminio.

Adicionalmente, a introdugdo da operagio de atrigio no processamento do minério
permite que a lavra do quartzito de Itutinga possa ser flexibilizada, sem a imposicio de
critérios de selegiio do material, ampliando consideravelmente as reservas aproveitaveis,
Em relagéo & adequagio do teor de Al,O; as especificagdes de SiC-verde, sugere-se a
realizacdo de estudos futuros considerando-se flotacio, dentre outras alternativas,

visando a remogio dos minerais micdceos remanescentes.



ABSTRACT

The industrial sand from the friable quartzite deposit from Itutinga, MG, is used for the
manufacturing of silicon carbide (SiC), a ceramic material with a wide range of uses in
the industry. The attained product by the current mineral dressing process is only
suitable for the production of the grey silicon carbide type. However, the simple
processed sand does not fit the required specifications for the green silicon carbide
production, a nobler variety of this material. The restrictions are associated to the
contents of aluminium (Al;Os) and iron (Fe,Os) in the clean sand, which are above of

the maximum tolerated by metallurgical process.

The objective of the present work is to developed studies of technological
characterisation in order to evaluate the possibility of using the ore (sand) of Itutinga in

the production of the green silicon carbide.

The attained results show that aluminium (Al,O3) is mostly associated with the fine
micaceous minerals (-0.15 mm), totally liberated, and also in the form of aluminium
hydroxides partially coating the quartz grains. Therefore to minimize the aluminium
content, it is essential to consider a scrubbing step followed by 0.15 mm classification
in the mineral processing plant. The iron (Fe;Os;) content is related to oxides and
hydroxides, which occur completely liberated and can be easily washed out by adequate

washing or following the same procedures proposed for the aluminium.

In addition, the introduction of a scrubbing operation in the mineral processing plant
will allow a greater flexibility on the mining operations, without any obligation
regarding the material blending criteria as well as it will considerably improve the
exploitable mineral resources. Further mineral processing studies must be carried out to
evaluate if it is possible to achieve Al,Os specifications for green SiC; these tests would
consider froth flotation, despite other methods, that would allow the content of

micaceons minerals to be minimized.
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1 INTRODUCAO

No municipio de Itutinga, MG, ocorrem depositos de areia industrial relacionados as
camadas fridveis da seqiiéncia de quartzitos que sustentam a Serra do Quro Grosso. O
formalismo da litoestratigrafia individualiza estas rochas na Formagdo Quartzito de

Itutinga, unidade basal do Grupo S#o Jodo Del Rei. (Heilbron, 1984)

Recentemente, a empresa Saini-Gobain Materiais Cerdmicos, grande produtora
mundial de carbeto de silicio (SiC), passou a explorar tais recursos com o objetivo de
utilizar a areia de Itutinga na fabricagio de SiC. Dentre outros beneficios, como as
garantias de demanda e de qualidade do minério, a finalidade deste empreendimento foi,
essencialmente, promover a redugfio de custos com o transporte da matéria prima, uma
vez que, toda a areia consumida no processo metaltirgico era comprada de regiGes muito
mais distantes do que Itutinga, situada a apenas 100 km da unidade industrial de

fabricagfio de SiC, a qual se localiza em Barbacena, MG.

O carbeto de silicio, produto comercialmente conhecido como carborundum, € um
material cerdmico produzido a partir de uma mistura de petro-coque (fonte de carbono)
com areia quartzosa de alta pureza (fonte de silicio). Devido as suas especificagGes
tecnoldgicas muito particulares, este material tornou-se uma matéria prima essencial em
diversos segmentos da industria, tais como: abrasivos, refratdrios e componentes
eletronicos. Atualmente, sio produzidas em Barbacena duas qualidades de SiC, as quais
compreendem: o carbeto de silicio preto (SiC-preto) e o carbeto de silicio verde (SiC-
verde). A maior pureza das matérias primas empregadas no seu processo de fabricagéo
garante ao SiC-verde qualidade superior e, conseqiientemente, maior valor agregado e

maior interesse comercial por parte da empresa.

A proposta para a realiza¢iio do presente estudo veio da impossibilidade de se fabricar
SiC-verde a partir do minério beneficiado de Itutinga (areia limpa). Este fato foi
constatado ap6s diversas tentativas frustradas de producdo em escala industrial e
confirmado pelos resultados de andlises quimicas preliminares, nas quais os teores de
Al,Os e Fe,0s na areia beneficiada encontram-se muito acima do maximo admitido pelo

processo metalirgico de fabricagdo da variedade mais nobre de SiC.



Portanto, atualmente, o minério beneficiado de Itutinga é utilizado apenas na produgdo
de SiC-preto, enquanto toda a areia utilizada na fabricago de SiC-verde ¢ ainda,

obrigatoriamente, comprada de outros fornecedores.

Deste modo, frente ao desafio de se produzir um concentrado de SiO; com as
especificagdes necessarias & fabricagio de SiC-verde, tornou-se imprescindivel a
realizacfio da caracterizagfo tecnolégica do minério de Itutinga, com foco na verificacio
das possibilidades de se atender as exigéncias requeridas por meio de processos de

beneficiamento mineral mais adequados.

As amostras estudadas foram coletadas diretamente na mina e na unidade de
beneficiamento de minério. Os trabalhos de laboratério que se seguiram a amostragem
foram integralmente desenvolvidos nas instalagdes do Laboratério de Caracterizagao
Tecnolégica (LCT) e do Laboratério de Tratamento de Minério e de Residuos
Industriais (LTM) do Departamento de Engenharia de Minas ¢ de Petréleo da Escola
Politécnica da Universidade de Sdo Paulo (EPUSP), os quais resumem-se nas atividades
de: subamostragem e preparagdo de amostras, separagdes minerais, analises quimicas,
granulométricas e mineralégicas, complementadas por ensaios de atri¢do, elutriacdo e

separagio eletrostitica.
1.1 OBJETIVOS E JUSTIFICATIVAS

Como objetivos da caracterizagio proposta, tornaram-se alvos fundamentais as
determinacdes das seguintes caracteristicas do minério:

« Distribui¢io granulométrica.

« Composigéo quimica e mineraldgica por faixa granulométrica.

 Fases minerais portadoras dos elementos deletérios: aluminio e ferro.

o Relacdes de contato e intercrescimento entre os grios do mineral de interesse

(quartzo) e as diferentes fases portadoras de AlO; e Fe;0s.

A partir dos resultados obtidos, propde-se avaliar as possibilidades de minimizar o
contetido dos elementos deletérios e sugerir alternativas de processamento mineral mais

adequadas ao quartzito de Itutinga.



Verifica-se a importancia do tema pela necessidade real de se encontrar uma solugo
tecnolégica para o melhor aproveitamento do minério, a qual, como serd demonstrado,
se torna factivel apés o desenvolvimento do presente estudo. A relevincia do tema
reflete-se, também, na enorme disponibilidade deste bem mineral no pafs, contrastada

pela escassez de publicacdes cientificas afins.
1.2 PLANEJAMENTO DAS ATIVIDADES REALIZADAS

O desenvolvimento do trabalho foi planejado e estruturado segundo uma seqiiéncia
l6gica e coerente, sempre em busca dos objetivos propostos. A presente dissertacdo
aborda com detalhes cada um dos pontos listados abaixo, os quais, ao contrdrio do
modo estanque e independente em que aparecem, foram realizados de maneira
complementar, principalmente, com relagdo ao acompanhamento tedrico das atividades
praticas e & programacdo dos procedimentos de laboratério com base nos resultados

preliminares obtidos:

. Revisdo Bibliografica.

. Apresentacio do caso de Itutinga.

. Atividades de campo e coleta das amostras estudadas.
. Atividades de laboratério.

. Interpretacio e discussdo dos resultados obtidos.

. Conclusdes e recomendagdes.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A pesquisa bibliogréfica inicial, com foco em estudos de caracterizagio tecnologica e
temas correlatos, forneceu os subsidios que nortearam o planejamento das atividades
realizadas. No mesmo sentido, a consulta complementar de publicagtes cientificas
pertinentes, bem como, a revisio de textos técnicos afins, foram fundamentais para

assegurar o embasamento tedrico necessdrio ao desenvolvimento correto das préticas de

laboratdrio.
Desta forma, os principais tépicos abordados na pesquisa bibliogréfica realizada foram:

» O contexto geoldgico do depdsito de quartzito fridvel de Itutinga, MG.

+ Os principios da caracterizagfio tecnol6gica de matérias primas minerais.
e A teoria sobre os métodos de amostragem.

¢ Os métodos de andlise quimica.

o s métodos de andlise textural.

e Os métodos de andlise de tamanho de particulas.

e Os processos de separagio mineral.

e s métodos de anilises mineralégicas.

s O emprego da areia como um bem mineral industrial.

« O contexto geral referente ao carbeto de silicio (SiC).
2.1 CONTEXTO GEOLOGICO DO QUARTZITO FRIAVEL DE ITUTINGA, MG

A porgdo sudeste do Estado de Minas Gerais, onde estd localizado o depésito de
quartzito fridvel de Itutinga, vem sendo estudada por diversos autores que discutem a

sua idade geoldgica, estratigrafia e evolugéo tectnica.

O primeiro trabalho que estabelece uma divisdo litoestratigrafica para essas rochas € o
de Ebert (1956), onde a Série Sao Jodo Del Rei foi definida como sendo "... constituida
por um pacote de metassedimentos de fécies xisto-verde que repousa sobre gnaisses do
Grupo Barbacena...". Segundo Barbosa (1954), apud Ribeiro & Fiumari (1999), o
proprio Ebert, em 1968, cria o Grupo Sdo Jodo Del Rei, dividindo-o em quatro

formagdes, separadas por discorddncias angulares decorrentes do processo de evolugédo



da bacia. Esta primeira divisdo formal define, da base para o topo, as seguintes

formagoes: Tiradentes, Carandaf, Barroso e Prados.

A idade do Grupo Sdo Jodo Del Rei é ainda controversa e seu posicionamento
estratigrafico é polémico dentro do Proterozéico. No trabalho de Schobbenhaus ( 1984),
este grupo é mencionado como pertencente ao Proterozéico Superior, o que também €

admitido por diversos outros autores.

Dentre as contribuicdes pés Ebert, citam-se os estudos feitos por Heilbron (1984) e
Ribeiro et al (1995), os quais sugerem novos modelos para a evolugdo estrutural e
metamérfica da regiio compreendida entre Itutinga, Madre de Deus, Itumirim e
Carrancas. Dentro deste mesmo contexto geoldgico, os trabalhos de Trouw et al (1983)
apud Ribeiro et al (1995), Heilbron (1984) e Valeriano (1985) apresentam uma revisdo

da estratigrafia do Grupo S&o Jodo Del Rei.

A comparacio entre estas diferentes propostas estratigrificas apresenta certas
dificuldades, principalmente, pelo fato dos autores utilizarem diferentes critérios para a
separacio das unidades, bem como, nomenclaturas completamente distintas. Entretanto,
a partir da anélise dos textos e dos mapas geoldgicos apresentados, foi possivel verificar
que sdo correlatas entre si as unidades Quartzito de Itutinga, de Heilbron (1984), e
Formagio Tiradentes, de Ebert (1968); as quais, segundo Valeriano (1985), também sao

equivalentes ao nivel A de Trouw et al (1983) apud Ribeiro et al (1995).
2.1.1 A Formagiio Quartzito de Itutinga

A Formagdo Quartzito de Hutinga, unidade formal criada por Heilbron (1984), é
definida como, "... uma variedade de quartzitos, com alguns bancos de filitos, que
afloram na Serra do Ouro Grosso, localizada a sul da cidade de Itutinga...”. No mesmo
trabalho, a autora subdivide esta unidade nas seguintes variedades litoldgicas: "

quartzito fino com mica branca, quartzito puro grosseiro, quartzito
microconglomerético, cianita quartzito, quartzito com mica esverdeada, provavelmente
fuchsita e niveis centimétricos de filito com mica verde...”, onde as variedades quartzito

puro grosseiro, quartzito com mica esverdeada e quartzito com mica branca, sdo

predominantes, enquanto as demais estio restritas a niveis de espessura métrica a



centimétrica. Ainda segundo Heilbron (1984), estas rochas apresentam exposi¢fo local e

afloram diretamente sobre o embasamento em toda sua area de ocorréncia.

A Figura 1, a seguir, apresenta um mapa geologico da regifio de Itutinga, MG.
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Figura 1 - Mapa geoldgico da regido de Itutinga, MG. Modificado de Ebert (1984)




2.2 CARACTERIZACAO TECNOLOGICA DE MATERIAS PRIMAS MINERAIS

Segundo Sant'Agostino & Kahn (1997), o termo caracterizagfio tecnolégica tem sido
aplicado no Brasil, principalmente, para denotar o estudo da matéria prima mineral com
foco no seu beneficiamento c/ou uso final, abrangendo, tanto o estudo das
caracteristicas da matéria prima, como o levantamento de indices tecnolégicos.
Internacionalmente, a caracterizagio de matérias primas minerais recebe diferentes
denominacdes como, ore-dressing mineralogy, process mineralogy, metallurgical,
mineralogy,  technological —mineralogy e mineralurgie, constituindo-se uma

especializacio da mineralogia aplicada.

Conforme Henley (1983), os estudos de caracterizagfo tecnoldgica utilizam uma série
de técnicas de andlises mineralégicas, granulométricas e quimicas para identificar
caracteristicas fundamentais das matérias primas minerais que interferem diretamente
no processo de beneficiamento efou na qualidade do(s) produto(s) obtido(s) e,

consequentemente, nas possibilidades do aproveitamento econdmico do bem mineral.

Henley (1983), Jacquin, Gateau & Remond (1984), Jones (1987) e Petruk (2000),
concordam que, geralmente, as informagdes necessirias & completa caracterizag¢fo
tecnolégica de um dado bem mineral sdo muito similares entre os diversos casos
estudados, mesmo frente 2 natureza distinta dos diferentes tipos de minérios. A seguir,

sdo relacionados os principais dados requeridos em estudos de caracterizagio:

« Composicio mineralégica: compreende determinagdes qualitativa e quantitativa
das fases minerais presentes, bem como, a descri¢io das texturas de todas as
fases minerais identificadas.

« Liberagio do mineral itil: envolve o conceito de grau de liberagdo, definido
como a porcentagem do mineral de interesse que se apresenta na forma de
particulas livres em relagdo ao total existente deste mineral, bem como, a
determinacio da granulagdo de liberagdo, ou seja, a dimensdo na qual o mineral
de interesse se encontra em pariiculas adequadamente individualizadas,

indicando o grau de moagem do material.



+ Distribuicio granulométrica: determinada a partir da medida percentual de
quantidades do material associadas as diferentes classes de tamanhos das
particulas.

« Composi¢io quimica: distribui¢io dos elementos quimicos entre as fases
minerais identificadas, bem como, entre as faixas de distribui¢do granulométrica
estabelecidas.

+ Aspectos complementares: caracterizaciio da superficie dos minerais e possiveis
recobrimentos, relagdes de contato e intercrescimento entre o mineral de
interesse e 0s minerais de ganga em particulas poliminerdlicas e a identifica¢do

de minerais acessérios.

Sant'Agostino & Kahn (1997) referem-se a esses dados como pardmetros da matéria
prima mineral e salientam que as generalizagGes sdo vélidas apenas como guias
orientativos, as quais referem-se a situacdes complexas, sendo que, € comum haver

situagdes muito mais simples onde ndo faz sentido o profundo detalhamento das

propriedades do material.

Geralmente, todos esses parimetros sio definidos ao longo do desenvolvimento dos
estudos, conjugando-se os resultados de uma série de atividades de laboratdrio que
compreendem, basicamente, ensaios de classificagiio granulométrica, separagdo mineral,
anélises quimicas e andlises mineralégicas. H4 uma enorme gama de técnicas de
andlises quimicas e mineral6gicas, bem como, uma grande diversidade de métodos de
classificagdo granulométrica ¢ separagdes minerais, cada qual mais apropriado a um

determinado caso e aplicacio, os quais serfio detalhados adiante na presente dissertagio.

Henley (1983), Jacquin, Gateau & Remond (1984), e Petruk (2000), também concordam
que, além das propriedades do mineral de interesse, os estudos de caracterizagdo
tecnoldgica devem identificar as principais propriedades dos minerais de ganga, uma
vez que estes representam a por¢do do minério bruto que deve ser removida durante o
beneficiamento. Desta forma, é imprescindivel a eficiéncia de qualquer processo de
tratamento que o mesmo esteja adequado a estas propriedades. Por outro lado, conforme
Sant'Agostino & Kahn (1997), do ponto de vista da otimizagdo da produgio mineral, a
caracterizagio dos minerais de ganga torna possivel identificar potenciais aplicagdes

comerciais para este material, tornando-o um subproduto de interesse econdmico.



Sant’Agostino & Kahn (1997) mencionam que as etapas e procedimentos desenvolvidos
ao longo dos estudos de caracterizagiio devem ser programados e estabelecidos a partir
das caracteristicas previamente conhecidas da matéria prima em estudo, com foco na
determinaciio dos parfimetros mencionados, de acordo com as necessidades de cada
caso, ou seja, conforme os objetivos do trabalho. Geralmente, estas atividades

obedecem a uma seqiiéncia légica onde, cada novo passo depende do resultado da etapa

anterior.

Além destes dois pontos centrais (a matéria prima em questdo € o objetivo do estudo)
Jacquin, Gateau & Remond (1984), mencionam que o custo dos estudos também
representa um fator de influéncia que pode provocar alteragdes no planejamento prévio,
baseado apenas em funcéio dos pardmetros tecnoldgicos de interesse € na infra-estrutura
disponivel. Para se evitar mudancas no plano inicial torna-se imprescindivel a andlise
dos custos envolvidos em cada procedimento programado e, na medida do possivel,
deve ser avaliada a possibilidade de reducio do niimero de ensaios e andlises a partir do

momento no qual que os resultados possam ser explicados.

Sant'Agostino & Kahn (1997) propdem que o primeiro passo da caracterizagdo deve ser
o levantamento das informagdes pertinentes, tanto para o bem mineral em estudo, com
relagdo as suas propriedades fisicas, cristalograficas, composicdes quimicas tedricas e
possiveis substitui¢des por elementos menores constituintes, quanto para os métodos de
beneficiamento ja conhecidos e aplicados em operagdes mineiras similares,
identificando-se as faixas de teores usuais da alimentacfio e dos concentrados, as
recuperacdes em massa e metalirgica geralmente obtidas e as particularidades das

operagdes unitirias envolvidas, dentre outras.
2.2.1 Procedimentos praticos

Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Henley (1983), Jacquin, Gateau & Remond
(1984), Jones (1987), Sant'Agostino & Kahn (1997) e Petruk (2000), ndo consideram a
amostragem do material de interesse como uma atividade prépria da caracterizagéo
tecnoldgica no sentido da applied mineralogy, no entanto, os procedimentos de coleta
das amostras a serem estudadas representam um ponto fundamental do trabalho, com

implicacio direta na validade dos resultados obtidos. Desta forma, Parfenoff, Pomerol
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& Tourenq (1970), Jacquin, Gateau & Remond (1984), Jones (1987) e Goes, Possa e
Luz (1991), explicam a importincia dos processos de amostragem e subamostragem no
contexto da caracterizacio tecnoldgica e, baseados na Teoria da Amostragem de Pierre
Gy, apresentam os métodos e procedimentos de coleta e subdivisdo de uma amostra;

tema da segfio 2.3 da presente dissertagio.

Conforme a seqiiéncia apresentada por Sant'Agostino & Kahn (1997), a préxima etapa
compreende os procedimentos de preparagio de aliquotas para andlises quimicas do
material em estudo, tal qual ele foi coletado. A escolha do método de anilise mais

adequado é fungio de uma série de fatores discutidos adiante, na segéo 2.4.

Paralelamente, deve ser realizada a andlise textural, ou sefa, uma avaliagdo visual,
geralmente auxiliada por uma lupa comum ou, em casos especiais, por um microscopio
estereoscépico, conforme os procedimentos descritos na segfio 2.5. Normalmente, de
acordo com os resultados obtidos, a andlise textural revela a necessidade de se proceder
ou ndo i reduciio da granulagio do material em estudo e, nos casos menos complexos,

pode indicar o grau de cominuig¢éo' mais adequado.

Segundo Gaudin (1971), Jones (1987) e Petruk (2000), o limite superior de cominuigio,
ou seja, a granulagio mdxima dos fragmentos cominuidos, deve ser definida

previamente, levando-se em consideragio os seguintes fatores:

e A granulacgio de liberagio do mineral Atil.
e A especificagio granulométrica exigida ao produto mineral de interesse.

+ A granulagdo adequada 2 realizacio dos ensaios de separagio mineral.

Gaudin (1971) afirma que o maior problema a ser evitado nas operagdes de britagem e
moagem & a geragiio excessiva de particulas finas e sugere que a melhor opgio €
minimizar ao miximo a cominuigio excessiva (overgrinding). No mesmo sentido,
Sant'Agostino & Kahn (1997) mencionam a possibilidade de se promover um
peneiramento paralelo ao desenvolvimento da cominuigdo, de modo que, em
determinados intervalos de tempo se classifique o material cominuido na granunlomeiria

maxima desejada, com retorno & cominui¢io apenas da fracfo retida na peneira.

! Cominuigdo é a denominagfio genérica para o conjunto de procedimentos empregados na redugio das dimensdes
dos materiais sélidos.
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A atividade seguinte consiste na classificagio granulométrica. Normalmente, os
materiais naturalmente desagregados ou produtos cominuidos t&m suas massas
reduzidas por processos de subamostragem, previamente a sua classificagdo. As fragdes
granulométricas individualizadas sdo encaminhadas para os procedimentos relativos as
andlises quimicas ¢ mineralégicas. Os métodos, procedimentos e objetivos desta etapa

sdo apresentados na se¢do 2.6, da presente dissertacio.

Na seqiiéncia, a proxima etapa dos estudos compreende a realizagdio das separagdes
minerais, as quais envolvem uma gama de técnicas e procedimentos de separacéo, cada
qual mais adequada a um determinado tipo de material ou situagio. Os detalhes e
critérios envolvidos na escolha do melhor método séo discutidos adiante, na segéo 2.7.
Normalmente, os produtos obtidos nas separagdes minerais passam ainda pelas etapas

de anilises quimica e mineraldgica.

A discussdo em torno das técnicas, procedimentos, aplicacio ¢ objetivos das andlises

mineralégicas é apresentada em detalhe na se¢do 2.8.

Por fim, os resultados obtidos nas andlises quimicas, mineralégicas e granulométricas
sdo avaliados, definindo-se os pardmetros da matéria prima, previamente mencionados.
A premissa bésica que possibilita a comparagdo dos resultados obtidos entre as diversas
amostras investigadas € a padronizagdo de todas as atividades praticas, sejam elas de

campo (amostragem) ou de laboratério (preparacdo e andlise).

A Figura 2 apresenta um fluxograma simplificado com a seqiiéncia das atividades
descritas. Conforme mencionado anteriormente, este roteiro deve ser, obrigatoriamente,
adaptado e detalhado, com o acréscimo ou remogio de algumas etapas, de acordo com

cada caso estudado.



12

AMOSTRA » Analise quimica

v
Analise textural

b4
cominuicdo?’
NAQ ’ = SiM
<
\J
Classificagso » retido ¥ Cominuigso
| v

l passante .

T
vy
Classificagio
granulométrica

Gragﬁes granulométric%---- » Anélises quimicas e

mineralégicas por fragio

v

separagdes minerais por
fragéo granulometrica

S —

|Produto1| Produto 2 lProduto NI

v v v
Andlises quimicas e mineralégicas
dos produtos obtidos

Figura 2 - Seqiiéncia basica de procedimento experimental para caracterizagdo de
minérios. Modificado de Sant'Agostino & Kahn (1997).

2.2.2 Caracterizacio tecnologica e tipolégica do depdsito mineral

Segundo Silveira et al (1989), o comportamento tecnolégico de um determinado bem
mineral frente a uwm certo processo de beneficiamento depende, completamente, do
conhecimento prévio de todas as caracteristicas tecnol6gicas do material que alimenta o

Processo.

Geralmente, os dep6sitos minerais apresentam uma acentuada variabilidade de ordem
mineralogica, granulométrica e/ou textural, o que reflete no seu comportamento no

processo de beneficiamento e respectivos balangos de massa e metalargico. De acordo
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com Born & Kahn (1990), tais fontes de interferéncia sdo passiveis de serem traduzidas
por meio de parimetros definidos e quantificdveis (mensurdveis), de forma a
caracterizar, na mesma jazida, as diferentes porcbes de material mineralizado que

apresentem caracteristicas similares frente ao beneficiamento mineral.

As caracteristicas peculiares de cada uma dessas dreas implicam, portanto, na existéncia
de uma hierarquizaciio de diferentes tipos de materiais e no conceito de tipologia de
minérios. Contudo, conforme Silveira et al (1989), esta classificacfio deve considerar
também as caracteristicas geometahirgicas (rendimento, recuperagéo, teores do produto
e da alimentacéo, dentre outros) de cada amostra frente a um teste-padrdo, ou seja, a
partir dos resultados obtidos em uma seqiiéncia padronizada de operagdes unitdrias em

escala de descontinua.

Segundo os mesmos autores, a amostragem de um determinado material com a
finalidade da realizac¢do de estudos de caracterizagio tipoldgica deve levar em conta ndao
apenas a variabilidade do depésito nos termos mencionados, mas também, deve
considerar amostras representativas em termos de lavra, ou seja, evitar extremos
indesejiveis como amostras acentuadamente particularizadas, impossiveis de serem
lavradas, ou amostras extremamente misturadas, as quais podem levar a uma tipologia

falseada.

Frente 4 possibilidade de se prever os efeitos da variagido das caracteristicas da
alimentagio sobre o desempenho tecnoldgico dos processos de beneficiamento de
minério, Silveira et al (1989) ¢ Born & Kahn (1990) propdem ainda a realizacdo das

seguintes atividades:

e Amostragem de grandes volumes ¢ testes em escala piloto (processo continuo).
o Modelamento da jazida em termos dos tipos de minérios definidos,
o Testes-piloto com misturas compostas pelos tipos de minérios (blendings),

« Planejamento de pilhas de homogeneizagio de minério (“blendagem™).
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2.3 A TEORIA DA AMOSTRAGEM

A amostragem ¢ uma prética inerente ao desenvolvimento de intimeras atividades, em
diversas areas do conhecimento. Em cada uma delas, seja no controle de qualidade de
uma linha de montagem, seja em pesquisas de opini2o, ou, como € apresentado neste
trabalho, na coleta de amostras de materiais naturais em corpos tridimensionais; 0s
procedimentos técnicos envolvidos apresentam caracteristicas especificas e apropriadas
a finalidade de cada caso, ou seja, ndo ha procedimentos unicos, abrangentes, uma vez
que, cada processo de amostragem depende das caracteristicas do universo a ser

amostrado e do tipo de informagio que estd sendo requerida.

No entanto, existe uma preocupagdo comum, uma premissa fundamental a todos os
processos de amostragem: a obtencdo de amostras representativas. Qualquer estudo
desenvolvido a partir de amostras ndo representativas, certamente, apresenta resultados

incoerentes e/ou fora de contexto.

Diante desta obrigatoriedade, diversos pesquisadores buscaram ao longo dos anos
definir métodos, procedimentos e, até mesmo, uma nomenclatura tinica, que pudessem
garantir a obtengiio de amostras representativas em processos de amostragem
especificos e padronizados. Dentre as diversas publicacdes sobre o tema, os trabalhos
desenvolvidos por Pierre M. Gy (Amostragem de Materiais Particulados) e Georges
Matheron (Teoria das Varidveis Regionalizadas) podem ser mencionados como os mais

significativos.

Na compilacgéo dos seus estudos, Gy (1982) afirma que os processos de amostragem so
divididos em dois grandes grupos, fundamentalmente com base nas caracteristicas do
universo a ser amostrado. Neste sentido, o universo amostral pode ser representado, ou
por corpos naturais sélidos e tridimensionais, ou por materiais fragmentados ou

particulados, geralmente produto de uma operagdo desenvolvida pelo homem.

No émbito da mineragdo, estes dois universos distintos sdo representados,
respectivamente, pelo corpo geolégico, geralmente, in situ, € pelos produtos gerados nas
etapas subseqiientes ao desmonte da rocha. Em ambos os casos, as amostras devem
representar parcelas do material, diminuidas em massa e/ou volume, que mantenham

todas as outras caracteristicas do universo de onde foram coletadas.
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2.3.1 Processos de coleta de incrementos e subdivisdo de amostras

Grande parte das publicagdes define por amostragem nfo sé o processo de coleta de
incrementos e formacio de uma amostra, mas também os procedimentos envolvidos na

sua subdivisdo, ou seja, a reducfio da sua massa e volume, para a obten¢do de uma

subamostra,

Segundo o formalismo de Gy (1982), o tinico processo probabilistico de amostragem
aplicivel a lotes iméveis (ndo manusedveis) € o processo de amostragem por
incrementos, enquanto que, no caso de lotes méveis (manuseédveis) a amostragem pode
ser realizada, tanto pela reunifio de incrementos, quanto por meio dos processos de
particdo (subdivisdo). Em ambos os casos, o autor estabelece que os procedimentos
praticos devem ser executados exatamente de acordo com cada uma das operagdes

elementares apresentadas abaixo:

o Processo de amostragem por incrementos: selecdo de incrementos puntuais no
interior do dominio representado pelo lote; delimitagdo dos incrementos
centrados nos incrementos puntuais, definindo-se o volume de cada
“incremento-modelo”; extracio real dos incrementos; agrupamento dos
incrementos reais e formacgdo da amostra. Este procedimento aplica-se a lotes
imoéveis e a certos tipos de lotes méveis. Usualmente, a redugdo de massa € da

ordem de 1072 102

» Processos de parti¢io (subdivisio): demarcacdo do dominio ocupado pelo lote,
na forma de subdominios disjuntos, os quais compreendem as “fractes-modelo”;
isolamento das diferentes “fragfes-modelo” que passam a ser fragdes reais;
selecdo aleatéria das fracOes reais que constituirdo os incrementos reais; reunido
dos incrementos reais, 0 quais passam a representar uma subamostra. Este
procedimento € exclusivo para a subamostragem de lotes manipulaveis, onde a

reducdo de massa & da ordem de 107 2 0,5.

Nos dois casos, cada uma das operacOes elementares apresentadas, exceto a reunido das

fra¢cOes ou incrementos, sio previstas € tratadas teoricamente pelo autor.

A seguir, sdo apresentados os procedimentos relativos &s principais técnicas empregadas

em trabalhos de subamostragem de material particulado.
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Quarteamento em pilha conica: Segundo as instrugdes fornecidas pela
Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (2001b), a amostra deve ser
depositada sobre uma superficie rigida, limpa e plana, onde nfio ocorra nenhuma
perda de material e nem haja possibilidade de contaminagZo. O material deve ser
previamente homogeneizado com o auxilio de uma p4d, revolvendo-o, no
minimo, trés vezes. Cuidadosamente, o material deve ser depositado em
quantidades pequenas sobre o mesmo ponto, de modo a formar o épice de uma
pilha cénica. O topo da pilha deve ser achatado constituindo-se um tronco de
cone com didmetro da base quatro a 0ito vezes maior que a sua altura. O tronco
deve ser dividido em quatro partes iguais, no sentido diametral. Duas partes
opostas devem ser arquivadas, enquanto as outras duas podem ser novamente

quarteadas até se obter a subamostra de interesse.

Reducio em pilha alongada de se¢@o triangular: Esta técmica consiste na
transposicio da amostra para um formato unidimensional. A primeira camada
deve ser depositada sobre uma superficie limpa e lisa, enquanto as demais,
devem ser sobrepostas, de modo a constitufrem uma pilha alongada com 4pice
na forma de um segmento de reta. A sobreposi¢do do material deve ocorrer
segundo movimentos homogéneos, retilineos e continuos. Apés a deposigio
completa do material, as duas extremidades longitudinais devem ser
redistribufdas ao longo da pilha. A subamostra deve ser retirada do centro da
pilha com o auxilio de uma pd de laterais verticais, a qual possa suportar todo o
material a ser retirado. Todo o procedimento deve ser repetido até que seja
atingida a massa e/ou volume requeridos. A pilha deve ser 25 vezes mais longa

do que a largura nominal da pa.

Amostrador do tipo Jones: Como descrito na ABNT (2001b), este ¢ um
equipamento muito simples, constituido de uma caixa metalica com um nimero
par de canaletas, dispostas de modo alternado para cada lado da caixa. A
superficie das canaletas deve ser lisa ¢ as arestas arredondadas. A largura de
cada canaleta deve ser, no minimo, 50% maior que o tamanho nominal do
material. A amostra deve ser distribuida uniformemente por cima da caixa, ao
longo das canaletas, de modo que o material passe livremente para os dois

recipientes coletores, dispostos abaixo destes. A cada operagfio, a amostra €
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dividia em duas subamostras, cada qual com metade da massa da amostra.
Normalmente, uma metade € arquivada enquanto a outra retorna ao amostrador.

O procedimento deve ser repetido até reduzir a amostra a quantidade pretendida.

2.3.2 A massa minima da amostra

E importante destacar que os métodos matemdticos propostos por Gy (1982) para o

cédlculo da massa minima de uwma certa amostra foram desenvolvidos para serem

aplicados a amostragem de lotes unidimensionais em fluxo e, portanto, ndo devem ser

adaptados de forma irrestrita a qualquer outro processo de amostragem.

Dentre os trés métodos apresentados por Gy (1982), aquele mencionado como o mais

adequado para a amostragem de materiais geolégicos ou metalirgicos (chamado de

segundo método), marca precisamente a influéncia das vérias caracteristicas inerentes

ao material a ser amostrado na determinacfio da massa minima da amostra. O autor

correlaciona tais caracterfsticas a cinco varidveis denotadas por ¢, d, /, f e g, definidas

da seguinte forma:

c: fator composicio mineral (expresso em g/em®) — funcio do teor do elemento
de interesse (ay) no material a ser amostrado (expresso em valores decimais e
ndo em porcentagem) ¢ dos pesos especificos do elemento do elemento de

interesse (Ac) ¢ da ganga (Ag).

d: didmetro maximo das particulas (expresso em cm) - definido como o tamanho

méximo, ou seja, a maxima abertura de peneira que retém 5% em massa do

material.

[: fator liberaco (adimensional} - depende do grau de liberagio do elemento de
interesse, ou seja, da relagdo entre o didmetro maximo das particulas (d) e o
didmetro méximo no qual o elemento de interesse encontra-se completamente
liberado (d)). Em termos préticos, / = (d; /d)'/z. Convenciona-se que, Imgx = 1

(componente critico totalmente liberado) € Jym = 33.

« f: fator forma (adimensional) - depende do formato das particulas, Para formas

esferoidais f = 0,5, no caso de particulas achatadas ou elongadas /' = 0,2.
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Entretanto, o autor assume que, para a grande maioria dos propdsitos praticos o

valor de fpode ser considerado constante e igual a 0,5.

o g fator variagio de tamanho (adimensional) — fungdo da dispersdo da
distribuicio do tamanho das particulas, considerando-se a relacdo entre o
diimetro miximo (d) e o didmetro minimo (d") das particulas. Para d/d’ > 4,
g = 0,25; quando d/d’ estiver entre 2 e 4, g = 0,50; se d/d’ < 2, g = 0,75 e para
did’=1,g=1.

Considerando-se a varifincia do erro fundamental de um certo processo de amostragem e
a massa do lote (dada em gramas) a massa minima de uma amostra (em gramas) pode
ser calculada por meio da Equacdo geral 1. Para tanto, o fator de composi¢io mineral

(¢) deve ser determinado pela Equacio 2.

oXFE) = [I/Ms - IM).c.lfgd, (D
¢ ={(1-ap) / a ].[(1-a)he + ar. Agl 2)
Onde:

o*(FE): variancia do erro fundamental.
Ms: massa da amostra (g).
M;: massa do lote (g).

Nos casos onde a massa do lote € suficientemente grande, a ponto de tornar a relagdo
1/M, praticamente nula, basta estipular-se um valor maximo aceitdvel para a variancia

fundamental e resumir o célculo da massa minima & Equacio 3.
Ms> clfg.d /002 (3)

2 o n
Onde, 6, representa a mdxima variincia tolerada para o erro de amostragem.

2.3.3 Amostragem de um corpo geologico

Atualmente, hd dezenas de técnicas de prospecgio direta que permitem a investigaco
dos mais diversos tipos de corpos e material geoldgico, tais como 0s métodos de
amostragens geoquimicas, nos quais se incluem as sondagens de sedimento de corrente,

solo, ou da prépria rocha. Cada qual, apresenta principios tedricos distintos e
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procedimentos préprios, mais apropriados a realidade geoldgica do depdsito e aos

objetivos do estudo.

Entretanto, do ponto de vista da obtengiio de amostras para ensaios tecnolégicos, ndo ha
descritas normas ou padronizagdes que determinem tacitamente como deve ser
amostrado um corpo geolégico em superficie. Trabalhos como os de Matheron (1965),
Serra (1967) e Valente (1982) abordam o tema sob a ética da geoestatistica onde,
geralmente, o objetivo da amostragem é a obtengdo de dados para o modelamento e
avaliagdo de jazidas, envolvendo técnicas de sondagem em solo e rocha, bem como a

utilizagdo de métodos geornatemdticos.

No trabalho de Valente (1990), o autor também comenta esta dificuldade: ... mas um
outro aspecto que se tem que referir é a problematica da amostragem de jazidas, ndo
com fins geolégicos de reconhecimento e/ou cubagem de reservas, mas antes com
objetivos de ensaios de caracteriza¢do para fins mineraldrgicos ...”. “Quem se debrugar
sobre a teoria de amostragem de Pierre Gy verd que o conceito de representatividade
estd bem definido matematicamente para os materiais a granel. Infelizmente, ndo se
pode fazer igual afirmag#o para a amostragem de jazidas in sifu, embora haja fundadas

esperancas de evolugdo rapida do conhecimento também nesta drea.”

O trabalho de Goes, Possa e Luz (1991), menciona que, normalmente, os critérios para a
amostragem em superficie sdo estabelecidos somente a partir da experiéncia
consolidada de um profissional. No mesmo sentido, a ABNT (2001a), no item sobre a
amostragem em jazidas e depésitos naturais, determina que: “... inicialmente deve ser
realizada uma inspecfio visual completa da regifio da jazida, com o objetivo de analisar
as caracteristicas e as possiveis variagdes do material. Em seguida, devem ser extraidas

amostras de diferentes locais para se analisar as caracteristicas em profundidade™.

Entretanto, Gy (1982) considera que a coleta de material superficial em corpos
tridimensionais, nos quais se incluem alguns depésitos minerais formados por material
inconsolidado, representa um processo de amostragem ndo probabilistico. O autor
afirma que, na prética, a amostragem destes corpos é um problema sem solugio, uma
vez que indmeros desvios (fontes de erros) desconhecidos sempre serdo implementados
durante o processo de coleta dos incrementos. Nestes casos, 0 autor sugere que sejam

coletados espécimes, de modo que os estudos sejam coerentes com esta limitag&o.
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2.4 ANALISES QUIMICAS

Ap6s a coleta do material, as andlises quimicas sfio o ponto de partida de qualquer
estudo de caracterizacio tecnolgica de um determinado bem mineral. O
direcionamento das atividades programadas ocorre, justamente, em funcio dos

resultados obtidos nas andlises realizadas a priori e a cada nova etapa.

H4 uma gama enorme de diferentes técnicas e procedimentos, desde os métodos
classicos tradicionais, denominados analises quimicas por via dmida, até as técnicas de
analise instrumental. Diante das muitas opgdes, Ratti (1994) menciona que a escolha do
método representa uma etapa fundamental para que o desenvolvimento das anélises seja
ripido e os resultados obtidos coerentes com a realidade da amostra. Segundo a autora,
os principais pontos que devem influenciar na escolha por um determinado método sdo

aqueles relacionados abaixo:

¢ Propriedades fisicas do material em estudo.

¢ Elementos a serem determinados.

e Necessidade de resultados qualitativos ou quantitativos.

o Possibilidade da destrui¢do ou néio da amostra.

e Velocidade requerida nas anélises.

« Disponibilidade de equipamento, materiais e técnicos especializados.
o Limites de detecgdo e quantificagio.

e Precisdo requerida, dentre outras.
2.4.1 Determinacdes por meio das técnicas de via imida

Ratti (1994), comenta que as andlises por via umida raramente sdo empregadas em
estudos de caracterizagdo tecnoldgica, fundamentalmente em funcéo dos seguintes

fatores:
e Tempo: geralmente demoradas em funcfo da prépria cinética quimica.

« Custos: normalmente caras, pois envolvern a manipulagio de muitos reagentes,
além de requererem instalagdes adequadas e profissionais com elevado grau de

especializacio.
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Contudo, esta técnica continua sendo utilizada, principalmente, em duas circunstincias
cruciais: seja em uma determinagio especifica, para a qual nio hd um método
instrumental adequado, seja justamente na geracfio dos padrdes secundérios necessérios

i calibragdo dos métodos instrumentais.

No mesmo trabalho, a autora menciona que principais técnicas empregadas em

determinag¢des por via imida sdo:

« Gravimetria: precipitagio de um composto e dosagem a partir da massa obtida.
» Volumetria: titulagio de um composto diante de um indicador de cor especifico.
+ Colorimetria: medida do comprimento de onda da cor de uma solugdo obtida

com indicador especifico.

Nestes casos, as analises qualitativas sfo geralmente mais rdpidas do que as
quantitativas. Esta “rapidez”, da ordem de minutos a dezenas de minutos, € fun¢io da
simplicidade dos procedimentos, uma vez que os resultados obtidos partem de
observagdes simples como, a solubilizacdo ou ndo de um composto por um determinado
4cido, a cor da chama ao se queimar o pé de um elemento/composto ou a precipitagio

de grupos de cétions e anions, dentre outras.

Por sua vez, as analises quantitativas s&o mais demoradas, podendo levar dias. Os
procedimentos envolvem um grande nimero de solubilizagOes, precipitagGes e re-
precipitacdes, em uma série de separagbes sucessivas, que apresentam como objetivo

final isolar o cation ou dnion de interesse.
2.4.2 Determinag¢des por meio das técnicas analiticas instrumentais

Os trabalhos de Ewing (1972) e Gomes (1984) apresentam uma descri¢io detalhada a
respeito de cada uma das técnicas analiticas instrumentais consideradas como as mais
utilizadas e difundidas nos dmbitos da metalurgia, minera¢fio e ciéncia dos materiais.
Segundo os autores, a grande maioria dos métodos apresentados tem como base o

resultado produzido a partir da intera¢@o da energia radiante com a matéria.

No mesmo sentido, Ratti (1984) menciona que as técnicas de espectrofotometria de
absor¢do atémica (AAS), espectrometria de emissdio por plasma de acoplamento

induzido (ICP), espectrografia 6ptica por emissio (EO) e espectrometria por
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fluorescéncia de raios X (FRX), partem de um sé principio: “a excitagdo do dtomo
(elemento) a ser dosado e quantificacdo da resposta obtida, seja por emissdo ou

absor¢do atémica”.

Segundo Russell (1982), a transmissdo da energia radiante ocorre por meio das ondas
eletromagnéticas, as quais sdo identificadas pelo do seu comprimento de onda (L) e por

sua energia caracteristica.

Ainda conforme o mesmo autor, “Niels Bohr descreve a origem do espectro
eletromagnético da seguinte maneira: cada dtomo de um elemento tem disponivel um
conjunto de energias quantizadas, ou niveis de energia, para os seus elétrons.
Normalmente, o0 dtomo estd no seu estado fundamental, isto &, todos os elétrons estdo
nos niveis mais baixos disponiveis (E;). Quando um 4dtomo absorve a energia
transmitida por uma determinada fonte, ele se torna excitado, ou seja, seus elétrons
passam a niveis de energia mais altos (E;), 0 que gera uma forte instabilidade devido ao
vazio deixado nos niveis de energia mais baixos. Instantaneamente, (12'12 §), o dtomo
busca a estabilidade e o elétron retorna ao seu nivel de energia caracteristico (E;)

emitindo um féton de luz”.
Este fendmeno fisico € representado matematicamente por meio da Equacgio 4.

E;-E; = Eggion = % 4)

Onde:

E = variagédo de energia (quantum)
h = Constante de Planck ( 6,6256.10% ergs/A)
¢ = velocidade da luz

A = comprimento de onda da radiacio emitida

Para um determinado elemento quimico, a diferenca entre os niveis energéticos é
exatamente igual 3 energia do féton de luz emitida, em outras palavras, a onda
eletromagnética emitida ¢é caracteristica da transicio ocorrida entre os niveis
energéticos. Desta forma, cada uma das técnicas mencionadas anteriormente emprega
uma determinada radia¢do eletromagnética, tipica de uma faixa modulada do espectro

luminoso.
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Uma vez conhecidas as propriedades da radiagdo incidente, o equipamento de andlise €
capaz de medir a intensidade da energia caracteristica emitida ou absorvida pela
amostra, comparar este valor com os padrdes armazenados em sen banco de dados e
determinar a natureza e a quantidade do elemento quimico presente. A tabela 1
apresenta as faixas do espectro eletromagnético mais utilizadas e as respectivas técnicas
analiticas instrumentais.

Tabela 1 — Principais técnicas instrumentais de andlise quimica e as respectivas faixas
do espectro eletromagnético.

Onda Comprimento de Técnica analitica
eletromagnética onda caracteristico instrumental
Raios X 0,01 2 100 A FRX e EO
Ultravioleta afastado 100 a 200 nm ICP,EOQ e AAS
Ultravioleta préximo 200 a 400 nm ICP e AAS
Visivel 400 a 750 nm ICPe AAS

2.4.3 Espectrometria por fluorescéncia de raios X (FRX)

Jenkins & Vries (1969) afirmam que a fun¢fio basica de um espectrémetro de raios X €
prover um meio para se isolar, do feixe policromitico, um determinado comprimento de
onda de radiacio secunddria caracteristica, de modo que esta intensidade individual
possa ser medida e quantificada. Segundo Gomes (1984), a FRX resume-se a detecgdo ¢
quantificacio de uma radiacdo secundéria fluorescente, caracteristicamente emitida por
cada elemento quimico quando irradiado por raios X emitidos por um tubo operando em

condi¢des de alta voltagem.

Ratti (1994) menciona que o aperfeicoamento da técnica e dos equipamentos
possibilitou que a FRX se tornasse um método de anilise quimica versitil e adequado as
mais variadas aplicacdes. A autora sugere que as principais vantagens relacionadas a

sua utilizagdo sdo:

o Rapidez das anélises.

e Possibilidade de ndo se destruir as amostras, as quais permanecem inalteradas.
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« Flexibilidade, uma vez que, as andlises podem ser qualitativa, semiquantitativa
ou quantitativa, além de poderem ser realizadas sobre sdlidos (pds, metais,
cerdmicas, plasticos) ou liquidos.

o Abrangéncia, ao permitir a dosagem de praticamente oitenta elementos da tabela
periédica (do Be ao U), além de suas formas ani6nicas.

e Ampla faixa de concentragio para a maioria dos elementos (de poucos ppm a

100%), além de altas exatiddo e reprodutibilidade.

Conforme a descri¢io de Jenkins & Vries (1969), os equipamentos de FRX sdo
compostos, basicamente, pelo tubo gerador de radiagio X; colimadores, que tornam o
feixe de raios X paralelo; cristais analisadores, que difratam a radiaco fluorescente
(secunddria); detectores e amplificadores de sinais e um seletor de altura de pulso, que

transforma em niimeros a resposta do 4tomo a excitagao.

2.4.3.1 Espectrometros por WDS e EDS

Atualmente, existem dois métodos de analise por FRX, a espectrometria por dispersdo
de comprimento de onda (WDS) e a espectrometria por dispersdo de energia (EDS),

onde cada qual utiliza equipamentos com configuragbes préprias.

Conforme as descri¢bes de Jenkins (1988), os equipamentos configurados para andlise
por EDS sdo constituidos por um detector de estado sélido de Si(Li) ou Ge, ambos
capazes de analisar todo o espectro simuitanecamente. Os detectores usados em WDS
sdo o cintilador ¢ o contador proporcional, que captam as linhas caracteristicas

individualmente, as quais sfo previamente separadas por cristais analisadores.

Ainda segundo Jenkins (1988), as diferengas de configuragdo apresentam implicagdo
direta em uma série de caracteristicas das andlises realizadas por uma técnica ou outra.
Este autor considera a WDS a alternativa mais indicada para situacbes que exijam a
realizacdo de andlises quantitativas com rapidez e, a0 mesmo tempo, que o custo inicial
possa ser justificado. Por outro lado, quando o custo inicial € o fator preponderante, ou
quando os limites de deteccio e exatiddo podem ser flexibilizados, como em analises
semi-quantitativas ou comparativas, a técnica por EDS passa a ser a mais adequada, o

que justifica a sua maior utilizago acoplada a microscopios eletrdnicos de varredura

(MEV).
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2.4.3.2 Preparacdo de amostras

Normalmente, as amostras sélidas de materiais geolégicos sdo bastante heterogéneas e
de dificil homogeneizagio, no entanto, o espectrdmetro de FRX procede a andlise
partindo do pressuposto que a amostra encontra-se homogeneizada.Desta forma, devem
ser consideradas especialmente a massa minima e a granulagdo de pulverizagio mais

adequadas a cada tipo de material e objetivo da andlise.

Apés a moagem, procede-se a confecgdo da amostra que efetivamente deve ser

analisada pelo equipamento. Segundo Jenkins (1988), hd trés formas principais de

preparagfio de amostras:

¢ Pastilhas prensadas.
o Pastilhas fundidas.

» Solugdes.

As pastilhas prensadas sfo produzidas por meio de uma prensa hidrdulica, que
comprime o material pulverizado em uma pastilha com dimensGes padronizadas. Nos
casos em que as pastilhas apresentam dificuldade de compactagfo e/ou obtengdo da
solidez desejada (baixa agregabilidade), Ratti (2001) aconselha a utiliza¢do de amido,
celulose, acido bérico ou cera “Wax”. Quando o efeito matriz é muito acentuado ou
quando a amostra possui particulas com durezas muito variadas, ¢ recomendada a
confecgiio de pastilhas fundidas, pois a fusdo do material destréi a estrutura cristalina,

permitindo uma excelente homogeneizacdo.

Os procedimentos atuais para obtencdio das pastilhas fundidas sugerem a utilizagho de
méquinas de fusdo automdtica, onde misturas do fundente e da amostra sdo colocadas
em cadinhos de platina-ouro ou platina-rédio-ouro, aquecidas por chama de gés ou
forno de indugiio, basculadas (para homogeneizacgdo do fundido), vertidas em um molde

pré-aquecido e resfriadas com ar comprimido.

Nos casos onde estas duas técnicas ndo sfo eficientes para a completa homogeneizagédo
do material Jenkins (1988) sugere o emprego da terceira alternativa, a solubilizagdo das
amostras. As solu¢des podem ser encaminhadas diretamente ao espectrémetro por meio
de cubetas especiais, discos de celulose ou papel de filtro. A pequena massa analisada

implica em um maior tempo de leitura e na perda de sensibilidade para elementos leves.
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2.4.3.3 Calibracdo

Corforme Birks (1969) e de Vriese & Vrebos (1993), a espectrometria por fluorescéncia
de raios X, como as demais técnicas instrumentais, trata-se de um método comparativo,
ou seja, para que as intensidades dos raios X caracteristicos medidos possam ser
convertidas em composi¢hes quimicas quantitativas (porcentagens em massa) €
necessirio que o valores medidos sejam comparados com as intensidades obtidas na

anélise de padrdes com composi¢do conhecida.

Idealmente, um padrio deve ser o mais similar possivel da amostra desconhecida, em
todos os aspectos caracteristicos: efeito matrix, homogeneidade, background, etc.
Normalmente, utilizam-se padrdes de referéncia de alta confiabilidade, mas amostras

analisadas por outras técnicas também podem ser utilizadas (padrdes secundarios).

Segundo Ratti (2001), os procedimentos de calibragcdo dos equipamentos de FRX

compreendem as seguintes etapas:

e Montagem de um programa analitico: definicdo dos elementos a serem
analisados e das condi¢des instrumentais para a andlise de cada um deles.

o Alimentaciio do banco de dados: inser¢io dos dados referentes aos padrdes
escolhidos (identificag#io e respectivo teor) no sistema do espectrometro.

e Anilise dos padrdes: operacio efetiva do equipamento com a coleta das
contagens das amostras-padréo.

o [Estabelecimento da curva de calibragdo a partir das contagens obtidas e

respectivos teores informados.

O teor estimado de um determinado elemento presente em uma amostra desconhecida €
obtido a partir da interpolacdo entre a contagem medida deste elemento (abscissa) € o

valor correspondente (coordenada), segundo a curva de calibragio.

2.5 ANALISE TEXTURAL

Conforme Sant'Agostino & Kahn (1997), em trabalhos de caracterizagéo tecnolégica a
realizacdo prévia de uma andlise textural acurada torna-se imprescindivel 2 medida que
o roteiro de procedimentos a serem executados deve ser compativel com as

caracteristicas do material em estudo.
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Segundo Henley (1983), Jones (1984) e Petruk (2000), as informagdes obtidas nesta
etapa do trabalho t8m um caréter qualitativo, contudo, na maioria dos casos, € possivel
estimar-se valores aproximados, suficientemente precisos para o encaminhamento
inicial dos trabalhos. Tais informag&es tornam-se especialmente relevantes ao nortearem
as andlises mineralégicas futuras e, a0 mesmo tempo, ao permitirem estimar o grau de

cominuigio do material estudado.

Eventualmente, podem existir casos particulares onde o material ja ocorre naturalmente
desagregado (nfio requer cominui¢fo), ou situagdes onde somente uma parcela do

material necessita ser cominuida.

Esta atividade consiste da avaliagfo visual do material, auxiliada por uma lupa, ou no
caso de materiais de granulacio fina, complementada por uma anélise ao microscépio
estereoscépico. Os principais aspectos a serem observados sdo: a composigdo
mineralégica, a granulagio dos minerais presentes e as feigOes mineralGgicas
particulares que eventualmente ocorram, tais como inclusdes, intercrescimento,

recobrimento superficial, oxidacdo, etc.
2.6 METODOS DE ANALISE DE TAMANHO DE PARTICULAS

Atualmente, existem diversos métodos que determinam o tamanho de uma particula ou
a distribuiciio granulométrica de uma amostra. Embora utilizem propriedades e
procedimentos distintos, todas estas técnicas buscam contornar o mesmo obsticulo, uma
limitacdo natural inerente & prépria concepgdo de “tamanho”: mensurar e definir um
objeto tridimensional na forma de apenas um tnico nimero. Segundo Allen (1997) e
Rawle (1993), a solugiio, comum a todos os métodos, refere-se ao conceito da esfera

equivalente.

Este conceito do principio que a dnica forma da natureza passivel de ter o seu tamanho
descrito por um iinico ntimero € a esfera, por meio do seu diametro. Contudo, ha outras
propriedades que também descrevem uma particula por um sé nimero, como a sua
massa, a sua 4rea externa ou o seu volume. Ao se medir uma destas caracterfsticas,
como por exemplo o volume de um corpo qualquer, torna-se possivel calcular o

didgmetro de uma esfera com o mesmo volume do corpo, ou seja, a esfera equivalente.
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Deste modo, cada técnica de andlise granulométrica mede uma determinada propriedade
unidimensional, bidimensional ou tridimensional da particula e assume que este valor s¢

refere a uma esfera de didmetro conhecido.

A proje¢io de um corpo em duas dimensdes observada ao microscépio revela uma série
de diagonais que podem ser medidas no intuito de caracterizd-lo tais como, 0
comprimento miximo, o comprimento minimo, a 4rea externa, etc. Quitras propriedades
como, 0 volume ou a taxa de sedimentagdo de uma partfcula também podem ser
medidas por meio de procedimentos apropriados. A Tabela 2 apresenta as diferentes
técnicas de andlise de tamanhos de particulas e os respectivos didmetros equivalentes.

Tabela 2 - Diferentes técnicas de andlise de tamanho de particulas. Modificada de Allen
(1997)

Técnica de

Simbolo Nome (diimetro) Definicio andlise

Didmetro de uma esfera com o mesmo  Interferéneia
d, Volume

volume da particula. de campo, etc.
. Didmetro de uma esfera com a mesma area .
d; Superficie ! Diversas
externa da particula.
Didmetro de uma esfera com a mesma
d Arraste resisténcia ao movimento gque uma  Classificagiio
él particula imersa em um liguido com cinética
mesma viscosidade, a mesma velocidade.
Didmetro de uma esfera com a mesma
. velocidade de queda livre de uma particula  Classificagio
dr Queda livre . . i
com mesma densidade imersa em um cinética
mesmo fluido.
Diametro de queda livre na regido de fluxo . N
dst Stokes [N 9 g Sedimentaggo

Didmetro de um circulo com a mesma 4drea g
0 - . ; Andlise de
dy Area projetada  projetada de uma particula segunde uma

. = . imagem
orientacao aleatéria. &

Diimetro de um circulo com o mesmo .
: . ) Anélise de
d, Perimetro perimetro do contorno  projetade  da

particula. imagerm

Menor abertura quadrada pela qual passa a

. Peneiramento
particula.

dy Peneira
Distincia entre pares de linhas ‘paralelas e Andlise de
dr Feret tangentes ao contorno projetado  da

particula em uma determinada diregfo. lmagem

Comprimente da corda paralela a uma Andlise de
duy Martin diregiio fixa, a qual divide o contorno

. . . i =y imagem
projetado da particula em duas dreas iguais. &
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Segundo Rawle (1993), cada técnica apresenta uma resposta granulométrica algo
diferente de qualquer outra, justamente por medirem propriedades distintas. Deste
modo, ndo hd sentido fisico na comparagio de medidas de granulagio realizadas por
técnicas diferentes. Isto implica, também, que ndo hé padrdes que comparem diferentes
tamanhos entre particulas distintas. Os tnicos padrdes possiveis devem ser particulas
esféricas utilizadas somente para comparar o valor (em didmetro) fornecido por

diferentes técnicas ao analisarem um mesmo corpo com dimensdes definidas.

Segundo Barth (1984), a escolha do método de andlise mais adequado envolve algumas

questdes, dentre as quais se destacam aquelas relacionadas abaixo:

¢ Necessidade de fracionamento ou ndo da amostra.

¢ Condicéo de andlise: a Gimido ou a seco.

+ Dimensdes mdximas e minimas das particulas.

¢ Solubilidade das particulas.

» Estado fisico das particulas (s6lido ou aerossol).

o Disponibilidade de equipamentos e custos envolvidos.

o Velocidade da andlise.

O mesmo autor ainda ressalta que, apesar de cada técnica fornecer um didmetro médio
distinto, todos os resultados corretos sdo igualmente exatos.

A seguir, sdo detalhados os principios e procedimentos das duas técnicas de andlise de

particulas envolvidas no presente estudo.
2.6.1 Peneiramento

Segundo Barth (1984) e Allen (1997), apesar de ser uma das técnicas mais antigas, o
peneiramento € ainda um dos principais métodos de andlise do tamanho das particulas,
largamente utilizado em inddstrias e laboratérios de pesquisa. Os autores explicam a sua

ampla difusdo em funcéo das seguintes caracteristicas:

o Gerar massas individualizadas nas fracGes granulométricas de interesse.

s Envolver equipamentos, procedimentos e conceitos relativamente simples.



30

e Classificar as particulas exclusivamente com base no seu tamanho,
independentemente de outras propriedades fisicas.

+ Flexibilidade para classificar materiais particulados a seco ou a timido.

As peneiras mais utilizadas sdo feitas de fios de arames paralelos entrelagados ¢ sdo
identificadas de acordo com o diimetro “d”, definido como a minima abertura quadrada
pela qual uma particula pode passar. No sistema internacional, a dimensido dessa
abertura é expressa em milfmetros (mm) ou micras (um) e representa o espago intermno
entre dois fios adjacentes. Outra classificacio granulométrica normalmente empregada é
dada pelo sistema de malhas Tyler (#), no qual a medida da abertura € baseada na

quantidade de fios por polegada linear®.

No peneiramento a seco as peneiras sdo normalmente dispostas umas sobre as outras, a
mais grossa deve ser colocada no topo e abaixo sdo encaixadas as peneiras com
aberturas sucessivamente menores. Um recipiente ndo vazado é acoplado embaixo da
dltima peneira (a mais fina) para que o material passante seja recolhido. O conjunto

recebe um movimento vibratério, o qual auxilia a passagem do material por gravidade.

Nos casos mais correntes, o limite inferior mensurdvel € de 20 pm. Abaixo dessa
granulagiio o tempo de peneiramento aumenta consideravelmente e a precisdo diminuiu.
Segundo Barth (1984) e Allen (1997), os estudos sobre o tempo ideal de peneiramento
envolvem discussdes aprofundadas que decorre dos principios que regem esta prética,

envolvendo as varidveis fisicas do sistema e os tratamentos estatisticos apropriados.

Fracionamentos por peneiramento consideram apenas duas dimensdes do corpo no
espaco: largura méxima e espessura méxima. Para particulas muito alongadas isto
representa um problema. Ao mesmo tempo, para uma dada abertura, as particulas
maiores levam um tempo maior do que as particulas menores para passarem pela
peneira. Esta tendéncia explica como materiais com quase as mesmas dimensdes da
abertura da malha podem levar tempos teoricamente indefinidos para serem peneirados.
A passagem destes fragmentos somente ocorrerd quando as suas duas dimensdes
menores estiverem, exatamente, direcionadas de forma favordvel em relagdo 4 abertura

da matha.

20 apéndice I apresenta uma tabela onde sdo correlacionadas as dimensdes de abertura de peneiras entre o sistema
internacional {mm) e o sistema de malhas Tyler (#)
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Apesar das vantagens mencionadas anteriormente, Allen (1997) expde que esta técnica

apresenta trés deficiéncias, as quais podem condenar a sua utilizagio em determinadas

circunstincias:

« Toda peneira possui aberturas pseudoquadradas. O processo de entrelacamento
do arame das peneiras gera aberturas trapezoidais em trés dimensdes com
considerdvel tolerancia, particularmente, para as peneiras mais finas.

« A malha pode ser deformada com facilidade durante a utilizaciio da peneira,
principalmente durante os procedimentos de limpeza das mesmas.

e As particulas devem apresentar formas que ndo dificultem a sua passagem pelas

aberturas da malha.
2.6.2 Espalhamento de luz laser de baixo fingulo

Com o desenvolvimento tecnolégico, surgiu uma série de técnicas e procedimentos que
utilizam os principios e comportamentos da radiacdo luminosa para medir o tamanho de
particulas. Dentre elas, destaca-se aqui, a andlise granulométrica por espalhamento de

luz laser de baixo dngulo ou Jow angle laser light scattering (LALLS)

A descrigio simplificada de um modelo bdsico deste equipamento é encontrada em

Allen (1997), onde o autor o divide nas seguintes partes:

s A bancada dptica, onde se encontram fixos um laser de baixa poténcia, o
detector e os suportes das células de amostra e das lentes.
e As partes mdveis, constituidas pelas lentes analisadoras, células de amostra e

pelos alimentadores externos.

A fonte de raios laser emite um feixe de luz que ao passar pela amostra espalha-se,
sensibilizando as lentes analisadoras. O sinal analdgico, obtido por um dispositivo
fotossensivel, é amplificado e convertido para um sistema digital de leitura. O
computador recebe e interpreta o sinal, convertendo-o na forma de grificos de

distribuigdo de tamanho de particulas.

O principio de funcionamento desta técnica decorre dos fenbmenos fisicos resultantes
da interagio entre o feixe de raios laser e as particulas da amostra. A partir desta

interagfio, parte do feixe incidente é refletida, parte & refratada e parte € difratada.
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Praticamente, a totalidade da luz refratada € transmitida para o meio externo com um
certo desvio de sua trajetdria, sendo que uma parcela pode ainda sofrer reflexo interna

e ser absorvida pela particula.

O resultado fisico da interacdo desses raios é o fen6meno da interferéncia, responsével
por gerar modelos de espalhamento de luz. Os equipamentos de anilise possuem
modelos matemdticos e computacionais que reconhecem os espalhamentos

caracteristicos e os correlacionam ao tamanho das particulas iluminadas.

Para garantir um espalhamento independente e incoerente e, assim, tornar possivel a
identificagdo e a descrigdo dos modelos de interferéncia, é necessdrio assumir que as
particulas iluminadas s@o opticamente homogéneas e esféricas, e que,

fundamentalmente, estdo dispostas de forma randémica e diluida.

Nas andlises granuloméiricas por LALLS, os equipamentos utilizam as teorias de Mie
ou de Fraunhofer para modelos de espalhamento de luz.A teoria de Mie prescinde do
conhecimento dos indices de refracfio real e imagindrio (associado ao fenbémeno de
absor¢do). Por outro lado, o principio de Fraunhofer é limitado aos casos de particulas
opacas ou de dimensdes superiores a 20 um; neste caso, sdo considerados apenas o0s

raios difratados, independentemente dos indices de refracio.

Conforme Allen (1997), diferentemente do peneiramento, que considera a segunda
maior dimensfo linear, as medidas granulométricas realizadas por LALLS representam
a distribui¢io em volume das particulas. Esta medida € controlada, tanto pela espessura
do feixe do laser, a qual varia entre 10 ¢ 25 mm, quanto pela distdncia percorrida pela

luz dentro da célula de amostra.

No caso de materiais sdlidos insoliveis em 4gna, as particulas em suspensdo sfo
bombeadas e recirculadas, passando pela célula de amostra, sendo diretamente atingidas
pelo feixe de laser. Particulas mais grossas, mais diffceis de serem bombeadas em uma
suspensdo adequada, devem passar por gravidade, de forma livre e direta, diante do
feixe. Geralmente, o nimero de particulas grossas em uma distribuicdo ampla é
pequeno, 0 que torna necessario ampliar o tempo de medic#o, para se obter valores mais

exatos da sua frequéncia estimada.

Os limites de operagdo do equipamento, com relagfio aos tamanhos maximos e minimos

mensurdveis, sao linearmente dependentes do comprimento de onda do laser e da
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distincia focal das lentes de Fourier. Para modelos bdsicos do equipamento, o limite

inferior mensurdvel € 0,1 um ¢ o superior 2 mm. Em versGes mais sofisticados, estes

limites podem chegar a 0,05 pm ¢ 3 mm, respectivamente.
2.7 SEPARACOES MINERAIS

Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Hutchison (1974), Henley (1983) e Jones (1987),
mencionam que nos estudos de matérias primas minerais ¢ bastante comum proceder-se
a separagio de fases minerais individuais, tanto para remové-las do minério, tornando-o
mais puro, quanto para concentrar tais fases e, assim, facilitar o estudo de suas

caracteristicas.

Segundo o0s mesmos autores, existem diversos métodos de separacdo mineral
empregados na escala de caracterizacio, cada qual mais apropriado a um determinado
material ou situacfo. A escolha do método mais apropriado ocorre em fungido das
propriedades especificas (fisicas, quimicas ou fisico-quimicas) mais distintivas de cada
espécie mineral presente, de modo que, quanto maior for a diferenca para uma mesma

propriedade, mais eficiente serd a separagdo das fases.

Zussman (1967), Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Hutchison (1974), Henley
(1983) e Jones (1987), consideram a separacdo por densidade, particularmente, a
separacio em liquidos densos e a separacdo magnética como os principais métodos
empregados nos ensaios em escala de laboratério ou no dmbito da mineralogia aplicada.
Adicionalmente, outras técnicas com aplicagbes especificas também podem ser
utilizadas de forma exclusiva (individualmente) ou complementar, conforme

apresentado na Tabela 3.
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Tabela 3 - Técnicas € equipamentos utilizados na separagio de fases minerais na escala

de caracterizagio tecnoldgica ou na simulagdo de processos de beneficiamento em
escala de laboratério. Modificado de Sant'Agostino & Kahn (1997).

Tipo de separag¢io mineral

Recursos e equipamentos

Separacgdo por densidade

Meios densos
Separador magneto-densitirio
Mesa Mozley
Batéia manual ou mecanizada

Separagdo magnética

Polia magnética (imi permanente)
Separadores de rolos induzidos
Separadores de imd de terras raras
Separador de matrizes (WHIMS, HGMS)
Separadores magnéticos do tipo Frantz
Tubo Davis

Separador eletrostitico

Separador de rolos
Separador de placas — placa / tela

Separagiio gravimétrica

Conjunto de colunas para elutriagio

Flotagdo

Células mecénicas de bancada
Coluna de flotacio

Recursos especiais

Determinagio do potencial zeta/ponto de carga zero

Microflotacdo (tube de Hallimond)

Hutchison (1974), acrescenta que a escolha do método deve considerar a quantidade de

material que se deseja separar e a granulacio dos minerais de interesse. Jones (1987)

alerta ainda que a disponibilidade de um determinado equipamento e/ou o custo das

separa¢Oes também pode influenciar nesta escolha,

Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Hutchison (1974), Henley (1983) e Jones (1987),

atestam como condi¢io sine qua nom 2 realizacio das separagdes que os minerais

presentes na amostra estudada devem se encontrar individualizados em particulas livres,

independentemente do método escolhido.
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2.7.1 Separacio em liquidos densos

Conforme Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Hutchison (1974), Henley (1983) e
Jones (1987), a técnica de separagio em liquidos densos emprega a diferenca entre os
pesos especificos’ dos minerais presentes como condi¢do fundamental para separar as
fases de interesse. Desta forma, para que este método produza resultados satisfatérios, o
material em estudo deve conter minerais com pesos especificos suficientemente
distintos, tais que, quando imersas em um liquido com peso especifico de valor

intermedidrio, as particulas mais densas afundem, enquanto as menos densas flutuem,

efetivando-se a separacao.

Os principais liquidos densos normalmente utilizados sdo compostos orgénicos de
elementos halogénios ou, nos casos que envolvem densidades mais altas, podem ser
empregadas solucdes aquosas saturadas de sais muito densos, como a solugfo de Clerici
(mistura de malonato de talio com formiato de tdlio). O liquido escolhido como meio de
separacio deve apresentar, obrigatoriamente, um peso especifico de valor intermedidrio

ao de cada fase mineral que se pretende separar.

A tabela 4 apresenta os principais liquidos densos utilizados em separagdo por

densidade e seus respectivos pesos especificos.

Tabela 4 — Principais liquidos densos usados em separagdes minerais. Modificado de
Hutchison (1974) e Jones (1987).

Liquido denso

Férmula quimica

Peso especifico (g/cm®)

Tricloreetanol CHCIL.CCl, 1,46
Bromoférmio CHBr, 2,89
Tetrabrometoetanol CHBr.CHBr; 2,96
Iodeto de Metileno CH,I; 3,32
Solugfio de Clerici CH,(COQTe);HCOOTI 4,28

Todas as publicagdes consultadas alertam quanto & toxidade e periculosidade dos
liquidos densos normalmente utilizados em trabalhos de separagdo mineral. Autores

como Parfenoff, Pomerol & Toureng (1970), Hutchison (1974) e Jones (1987), deixam

* O apéndice II apresenta uma tabela com os principais minerais e seus respectivos pesos especificos.
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claros os perigos 2 satide envolvidos na manipulagio destes liquidos e fazem um apelo
para que toda a pritica seja realizada com a méxima seguranga, sempre integralmente
desenvolvida dentro de uma capela de laboratério. No mesmo sentido, refor¢ado
também pelos altos pregos destes materiais, os autores enfatizam que todo esforgo deve

ser feito para que os liquidos utilizados sejam recuperados e reaproveitados.

Os procedimentos priticos para a execugdo desta atividade sdo amplamente discutidos
por Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Hutchison (1974) e Jones (1987). Segundo
os autores, a sequéncia descrita a seguir é desenvolvida, preferencialmente, nos casos

que envolvem amostras com granulagfo superior a 0,1 mm e pouca massa:

o Dentro de um funil de separagio, misturar a amostra (previamente preparada)
com o liquido denso escolhido.

o Agitar até completa homogeneizagdo da mistura, de forma que todos graos
minerais sejam apropriadamente imersos no liquido.

o Esperar o tempo necessdrio para que todas as particulas mais densas atinjam o
fundo do recipiente. Sobre um béquer, abrir e fechar a torneira do funil para
recolher as particulas afundadas.

e Tanto o material recolhido no béquer (produto afundado + liquido denso),
quanto o restante que permanece no funil de separacio (produto flutuado +
liquido denso), devem ser filtrados para a recuperagéo do liquido utilizado.

e Os produtos sélidos devem ser cuidadosamente lavados com os solventes
adequados para se remover o residuo de liquido denso que permanece aderido
aos grdos minerais. O produto da lavagem (solvente + liguido denso) também

deve ser recuperado para posterior re-utiliza¢do.

Nos casos onde o material apresenta granulagdo entre 0,1 e 0,01 mm a separagio pode
ser excessivamente demorada ou jamais chegar a ser efetiva. Nestas circunsténcias, o
bem mineral e o liquido denso devem ser misturados e agitados dentro de um tubo de
vidro adequado e, posteriormente, centrifugada. Para materiais mais finos que (0,01 mm

as separacgOes em liquidos densos ndo sdo consideradas eficientes (Jones, 1984).
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2.7.2 Separagdo magnética

Segundo Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Jones (1987) e Abouzeid (1990), este
método de separacio mineral utiliza as diferencas entre as propriedades magnéticas
especificas de cada mineral para promover a sua individualizagio. Os mesmos autores
mencionam que a susceptibilidade magnética especifica () € o parAmetro fisico que
preve o comportamento de uma particula diante da influéncia de um campo magnético,
de modo que, quanto maior for o seu valor, maior serd a pertubagdio sofrida pela

particula na presenca de um fluxo magnético.

Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970) e Abouzeid (1990), cocncordam que a eficiéncia
das separagdes depende diretamente da diferenca entre as susceptibilidades magnéticas®
das fases minerais que se pretende separar, sendo tanto mais eficiente, quanto maior for
tal diferenga. No entanto, esta condi¢io pode ser prejudicada, uma vez que a maioria
dos minerais néio apresenta um valor absoluto de susceptibilidade, mas sim, uma faixa

de comportamento, onde ele pode se apresentar mais ou menos magnético.

Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), dividem os minerais em trés classes distintas, de

acordo com o valor de suas respectivas suceptibilidades, medidas em ¥.10%cms.

« Diamagnéticos: ndo magnéticos, y < 0 (valores negativos).
e Paramagnéticos: médios a fracamente magnéticos, 0< x<300. 10-%ms.

« Ferromagnéticos: fortemente magnéticos, >300. 10°cms.

Conforme Jones (1970) e Abouzeid (1990), os principais equipamentos utilizados nos

ensaisos de separaciio magnética em escala descontinua (laboratério) sio relacionados

abaixo:

o Imd permanente.
o Imé reguldvel.
o Separadores do tipo Frantz

* Separadores de rolos.

Os imis sdo utilizados, preferencialmente, quando o material alvo dos ensaios apresenta

componentes ferromagnéticos, 0s quais ndo requerem um campo magnético intenso

* (0 apéndicell] apresenta uma tabela com as susceptibilidade magnéticas especificas (x) dos minerais mais comuns.
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para serem facilmente separados. Os imds reguldveis podem ainda promover ensaios
mais seletivos, principalmente no caso de minerais paramagnéticos, a partir da variagao
discreta (ndo continua) da intensidade do campo magnético entre os valores miximo €
minimo.

Os separadores do tipo Frantz, disponiveis nos modelos isodindmico e de barreiras, sdo
equipamentos exclusivos para ensaios de laboratério, ndo havendo equivalentes
industriais. Segundo Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), Jones (1987) e Abouzeid
(1990) a principal vantagem oferecida por estes separadores reside na grande variedade
e flexibilidade das regulagens que podem ser feitas, proporcionando condi¢Bes de
ensaio muito diversificadas. Essa caracteristica permite que sejam feitos ajustes mais
precisos, em ordem de se obter resultados mais satisfatérios, principalmente, nas

separacdes que envolvem materiais paramagnéticos com susceptibilidades aproximadas.

Conforme Parfenoff, Pomerol & Tourenq (1970), as principais configuragdes que
podem ser modificadas dizem respeito 4 amperagem, que pode variar entre praticamente
nula e 1,8 ampér, a inclinagio longitudinal da calha por onde passa o material, a qual
determina o tempo da agfio do campo sobre a particula, e a inclinagfo transversal,
responsdvel por gerar uma componente da forca de gravidade em dire¢io contréria ao
fluxo do campo magnético. Em condigdes usuais de trabalho, sfio empregadas,
respectivamente, ngulos de 20° a 30° e de 5° a 10° para cada uma das inclinagdes

mencionadas, as quais podem variar de 0° a 90°.

O separador isodinAmico mantém uma forga eletromagnética constante sobre as
particulas ao longo de toda a zona de separa¢do. E ideal para materiais com granulacio
entre 0,6 ¢ 0,04 mm ¢ susceptibilidade magnética especifica entre 0,2.10° ¢ 600.10°°

cms, sendo indicado para pequenas quantidades de amostras (menos que 50g).

No separador de barreiras, o gradiente gerado pelo campo eletromagnético € mais
elevado, o que, na prética, resume-se a uma maior eficiéncia na separagdo,
possibilitando a andlise de faixas de susceptibilidades um pouco mais amplas e limites

de granulagdo entre 2,0 e 0,01mm, além de permitir uma maior taxa de alimentagéo.

Em ambos os modelos, o material é guiado pela calha a passar diante do campo
magnético, de forma que, as forgas eletromagnéticas atuam seletivamente sobre os

minerais paramagnéticos, desviando-os para um recipiente a parte. Os minerais
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diamagnéticos ou com susceptibilidades magnéticas inferior aos demais ndo sdo

desviados pela ac¢dio do campo, sendo coletados por um outro recipiente.

Segundo Jones (1987), o separador de rolos é muito menos sensivel do que os modelos
do tipo Frantz, mas apresenta a vantagem de poder ensaiar uma maior quantidade de
amostra (kg/h) com granulagdo entre 0,5 e 0,05 mm. O principio de funcionamento
deste equipamento consiste na adesdo seletiva das particulas magnéticas a um cilindo
que, ao girar, carrega as particulas aderidas até uma posicdo nio imantada, onde elas se
soltam sendo recolhidas por um recipiente. As particulas niio magnéticas ndo se aderem,

sendo recolhidas diretamente ao cairem.

2.8 ANALISES MINERALOGICAS

Frente a infinidade de compostos cristalinos presentes na natureza, ha, também, uma
enorme gama de procedimentos que se propdem a identificar e quantificar as fases

minerais presentes em uma determinada amostra.

No ambito das andlises mineralégicas, merecem destaque as técnicas atuais de
difratometria de raios X, microscopia eletrénica e andlises de imagem. Zussman (1967)
e Jones (1987), concordam também, sobre a importancia das técnicas de microscopia
dptica de luz polarizada e todas as derivacdes decorrentes. Ao mesmo tempo, Parfenoff,
Pomerol & Tourenq (1970) e Jones (1987), reconhecem como préticas ainda relevantes
em muitas situagles, as observagdes diretas de uma amostra a vista desarmada, as
andlises ao microscépio esterioscépico, ou ainda, a realizagiio de andlises quimicas

seguidas de cdlculos estequiométricos.

A seguir, sdo apresentados apenas os métodos de andlise mineraldgica pertinentes ao

estudo realizado.

2.8.1 Microscopia estereoscopica

As observagdes ac microscopio estereoscOpico permitem a realizacio de andlises
mineral6gicas através da visualizagfio direta das particulas, sob aumentos de até 100
vezes, por meio das quais, buscam-se identificar fei¢Ges e caracteristicas especificas,

diagnosticas de um determinado mineral, tais como: brilho,cor, habito, clivagem etc. A
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quantificagiio dos minerais presentes pode ser estabelecida por meio da contagem de

grios. (Jones, 1987).
2.8.2 Microscopia eletronica de varredura

Segundo Goldstein et al (1992), a microscopia eletrénica de varredura € a técnica de
caracterizagdo microestrutural mais versdtil existente atualmente, encontrando
aplicagbes em diversos campos do conhecimento, tais como, ciéncia dos materiais,
engenharias metaltirgica e de minas, geociéncias e ciéncias bioldgicas, dentre outros.
Esta versatilidade é funcio da diversidade de interagbes que ocorrem quando o feixe de
elétrons atinge a amostra, passiveis de serem analisadas por uma gama de detectores que
fornecem informagdes sobre composi¢io quimica, morfologia, cristalografia, potencial

elétrico, campos magnéticos locais, dentre outras.

Reed (1996) e Goldstein et al (1992), individualizam o corpo central do MEV em duas

partes principais: a coluna e a camara de amostras.

A coluna apresenta um formato cilindrico verticalizado, onde, na porgéio superior se
encontra fixo o canhdo gerador de elétrons. Abaixo deste e ao redor do feixe emergente,
sdo dispostas verticalmente trés lentes magnéticas condensadoras, responsiveis por
minimizar a espessura (didmetro) do feixe. Antes de passar para a cimara de amostra, o
fluxo de elétrons atravessa uma lente dptica, chamada de objetiva, que dentre outros

efeitos, focaliza o feixe sobre a amostra.

A cAmara de amostras é local onde ocorre efetivamente a interacéo do feixe de elétrons
com a amostra. Nela estdo dispostos todos os detectores, um para cada tipo de sinal
gerado, o suporte de amostras e 0s mecanismos para a sua movimentac¢do nos planos

X,Y e Z, além de rotagio e inclina¢io da amostra.

Estes dois compartimentos sdo ligados a uma bomba de vdcuo que os mantém sob
constante pressdo negativa, de acordo com as necessidades da configuragdo do

equipamento.

Reed (1996) menciona que, apesar da grande gama de ondas eletromagnéticas

produzidas a partir da interacdio feixe-amostra, apenas uma determinada parcela é
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passivel de detecgiio e interpretagio pelos equipamentos atuais. Goldstein et al (1992)

classificam estas interacdes em fungdo do tipo de espalhamento sofrido:

« Espalhamento eléstico: afeta a trajetéria dos elétrons dentro da amostra sem, no
entanto, alterar a energia cinética dos mesmos. E responsével pelo fendmeno de

elétrons retroespalhados.

« Espalhamento nfio eldstico: compreende diferentes interagSes em que ha perda
da energia cinética dos elétrons para os 4tomos da amosira, proporcionando a
geracio de elétrons secunddrios, elétrons Auger, raios X caracteristicos e

continuos, além de catodoluminescéncia.

Reed (1996) e Goldstein et al (1992) afirmam que o tamanho do microvolume da
amostra analisado depende da energia do feixe incidente, da energia critica de excitagdo
e da densidade do material analisado, sendo que os dois 1ltimos sdo diferentes para cada

elemento presente na amostra.

A Figura 3 ilustra a incidéncia dos elétrons sobre a amostra, os vdrios tipos de

interagdes resultantes e as profundidades nas quais estas sdo geradas.
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Feixe incidente
de elétrons

—————  superficie da amastra
Elétrons Augetr

Elétrons secundarios

Catodoluminescéncia

Elétrons retroespalhados

Raios X caracteristico —
Raios X continuo ———

Raios X fluorecente ——~

Figura 3 - Desenho esquemdtico representando o microvolume analisado e as posi¢es
relativas onde sio geradas as interagdes resultantes da interagdo feixe-amostra em
andlises ao MEV

Os elétrons retroespalhados (BSE) caminham em linha reta, sao faceis de detectar
devido a sua elevada energia (acima de 50 eV), porém dificeis de coletar face a sua
elevada velocidade. Correspondem ao espalhamento eléstico de elétrons cuja trajetoria

foi desviada em mais de 90° em relagdo a diregiio do feixe incidente.

A imagem de elétrons retroespalhados permite a visualizagio das diferentes fases
presentes na amostra, identificadas em fungiio do nimero atdmico médio (Z). Na tela do
MEYV observam-se figuras em diferentes tons de cinza, de forma que, quanto maior o
niimero atdmico médio de um determinado ponto da amostra, mais clara € a sua
respectiva imagem. Materiais com nimero atémico muito alto tendem a apresentar uma
imagem branca, enquanto o inverso (preta) ocorre com materiais de nimero atdmico

muito baixo.

Os elétrons secundérios (SE) englobam todos os elétrons de energia inferior a 50 eV.
Sdo dificeis de detectar por apresentarem energia muito baixa, porém podem ser
facilmente coletados dado a sua baixa velocidade. Essencialmente, compreendem os
elétrons da camada de valéncia que, em virtude da sua baixa energia, emergem das
proximidades da superficie da amostra. A imagem de elétrons secundérios possibilita a

visualizacio da morfologia da amostra, com elevada profundidade de foco.
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Reed (1996) menciona que, por meio da escolha do modo de detecgio apropriado, pode
ser dada énfase a uma configuracfio que realce a morfologia (SE) ou a composigdo da
amostra (BSE). A poténcia da corrente do feixe de elétrons incidente determina a
intensidade dos sinais a serem emitidos, a qual € diretamente proporcional ao didmetro
do feixe. Essas varidveis podem ser ajustadas para a otimizagio da condicdo de
operacio desejada, em fungdio das diferentes necessidades: alta resolugio, elevada

profundidade de foco ou microanilise.

Conforme Reed (1996) ¢ Goldstein et al (1992), é bastante usual a utilizaggo de um
espectrémetro de raios X acoplado ao MEV, com a finalidade de detectar e interpretar o
sinal dos raios X caracteristicos gerados na interagfio feixe-amostra. Goldstein et al
(1992) afirma que, operacionalmente, para se gerar uma intensidade razodvel de raios X
caracteristicos, a energia do feixe incidente deve ser pelo menos duas vezes superior 2

energia critica de excitagio do atomo.

Deste modo, interrompendo-se a varredura e estacionando-se o feixe sobre um
determinado ponto da amostra, se torna exeqiiivel a realizagio de andlises quimicas
pontuais (qualitativas e/ou quantitativas) por fluorescéncia de raios X, de modo que
ambas as versdes de espectrometros disponiveis (WDS e EDS) podem ser utilizadas.
Segundo Reed (1996), a resolucdo espacial das andlises quimicas € limitada a Ipm,

embora, de acordo com Goldstein et al (1992), esta possa chegar a 0,3 pm
2.8.3 Difratometria de raios X

Dentre muitas outras possibilidades atuais, a propriedade de promover a identificagao
precisa das fases minerais presentes em um determinado material tornou praticamente
obrigatéria a utilizagdio da técnica de difratometria de raios X em trabalhos de anilise

mineraldgica, especialmente na caracterizagdo tecnolégica de matérias primas minerais.

Segundo as definigdes apresentadas por Cullity (1978) e Russel (1982) a espalhamento
de luz de raios X é um fendmeno fisico que ocorre quando um feixe monocromatico
desta energia radiante atinge um material cristalino. O espalhamento eléstico dos raios
X e as propriedades geométricas das substincias que apresentam um arranjo ordenado e

sistematico dos seus 4tomos permitem que esta interagio produza um conjunto de raios
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X difratados, os quais definem um padrio difratométrico caracteristico de cada

substincia.

Segundo Cullity (1978), ao atingir um certo composto cristalino, o feixe de raios X €
desviado de sua trajetéria pelos elétrons de um grande nimero de dtomos dispostos em
planos adjacentes. Para que ocorra o espalhamento coerente, ou seja, para que haja
espalhamento de luz, os raios X espalhados devem estar em fase e, portanto, sofrerem
uma interferéncia construtiva, Matematicamente, esta condi¢do somente € verificada nas

diregdes que satisfazem a Lei de Bragg (nA=2dsen®).

No momento em que um feixe monocromdtico de raios X (com comprimento de onda 1)
incide segundo um determinado &ngulo 6 (4ngulo de Bragg) sobre os planos
cristalograficos de um mineral (separados por uma distancia “d”) € gerado um feixe de
raios difratados que emergem sob o mesmo 4ngulo 8 incidente € com uma certa

intensidade I(hkl)-

Pela Lei de Bragg, exemplificada na Figura 4 e expressa pela Equagdo 5, as distancias
“d” do reticulo cristalino podem ser determinadas, uma vez que se conheca os angulos
(6) nos quais ocorrem a espalhamento de luz do feixe incidente. Por sua vez, a
intensidade do feixe difratado é medida por detectores especificos, que convettem o
sinal capturado na forma de picos com tamanhos relativos. Segundo Klug & Alexander
(1974), Cullity (1978) e Jenkins & Snyder (1996), dentre outros fatores, a intensidade
do feixe difratado é, fundamentalmente, funcio da posi¢cdo e da densidade dos atomos

na cela unitaria.

Lei de Bragg:

nA=2dsen0 (5

n - ndmero inteiro
A — comprimento de onda do feixe

X incidente
® o e ® ® "--.,_ ® d - distédncia interplanar
= h 6 — angulo de incidéncia

Figura 4 - Desenho esquemadtico representando as condigbes que satisfazem a Lei de
Bragg. (Modificado de Philips..., 1997).
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Segundo Cullity (1978), os difratémetros de raios X fornecem como resposta da anélise
um difratograma, ou seja, um gréfico da intensidade do feixe difratado (eixo y) versus a
posi¢do em que ocorre a espalhamento de luz (eixo x), representada pelo dngulo dois
theta (20) ou pela distancia interplanar (d). Para cada posi¢io angular (20) ou (d) em
que ocorre espalhamento de luz, o difratograma mostra um pico simétrico e
caracteristico da posi¢do correspondente. O valor numérico de 100% € atribuido 2
méxima intensidade I medida, correspondente ao pico de maior tamanho. Os picos
menores representam as demais direces nas quais ocorrem espalhamento de luz e a

respectiva intensidade do feixe difratado em relacdo a 100%.

Conforme Young (1995) apud Fronzaglia (1999), estas informag¢des compdem o padrao
difratométrico de uma determinada substincia, que pode ser observado como uma
colecdo de perfis de difragdes individuais (picos difratados), cada qual com seu tamanho
(altura relativa), posico angular (26), largura e caudas que decaem gradualmente

medida que se distanciam da posi¢do de altura méxima do pico.

Portanto, uma vez que os planos de espalhamento de luz e suas respectivas distancias
interplanares, bem como as densidades de dtomos (elétrons) ac longo de cada plano
cristalino, sdo caracteristicas especificas e tnicas de cada substancia cristalina, torna-se
possivel identificar e classificar uma gama enorme de materiais a partir dos padrdes

difratométricos apresentados (Cullity, 1978).

Uma das principais técnicas de espalhamento de luz de raios X refere-se ao Método do
Pé, uma vez que as amostras analisadas sio constituidas pelo pé do material em estudo.
Conforme Jones (1987), a confecgio de amostras a partir de material pulverizado surgiu
como solucdo para duas limitacGes existentes ao se analisar apenas cristais individuais:
a dificuldade em rotacionar a amostra em todas as dire¢cdes possiveis e a

impossibilidade pratica de se analisar uma rocha composta por vérias espécies minerais

Segundo Klug & Alexander (1974), Cullity (1978) e Jenkins & Snyder (1996), o0s
difratdmetros tém seu mecanismo de funcionamento baseados na geometria parafocal
Bragg-Brentano, conforme apresentado na Figura 5. Ademais, também sao encontradas,
outras configuragbes mais sofisticadas e especificas para estudos nas areas da ciéncia

dos materiais e de monocristais.
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L. — fonte de raios X

G - fendas soller

B — fenda divergente

B
N Circuto do
P . goniémetro C - amostra
&/ \
4o :
/ ' D — fenda receptora

E — fendas soller
F — fenda de espalhamento
T — detector de RX

Figura 5 - Desenho esquemdtico representando o mecanismo de funcionamento dos
difratdbmetros de raios X baseado na geometria parafocal de Bragg-Brentano.
Modificado de Jenkins (1989).

Além da utilizacdo cldssica na identificagdo de compostos minerais, a DRX vem se
consolidando com uma importante ferramenta para a quantificacdo das fases minerais
presentes em uma amostra. Bish & Post (1989) e Petruk (2000) mencionam diversas

técnicas de andlise quantitativa.

Normalmente, a identificacio das fases presentes na amostra ocorre por meio da
comparagio direta entre o padrio difratométrico obtido e uma série de padrBes ja
conhecidos, previamente disponibilidados em um banco de dados. Atualmente, a
institui¢iio norte-americana International Centre for Diffraction Data (ICDD) mantém

um banco com mais de 100.000 compostos cristalinos.

A principio, os métodos de identificacdo das fases eram essencialmente manuais e
baseavam-se na busca por compostos presumivelmente presentes na amostra (métodos
de Fink e Hanawalt). Com o desenvolvimento dos sistemas computacionais, a
identificacio das fases minerais passou a ser realizada por procedimentos
automatizados, baseados em bancos de dados do ICDD (PDF-1 ou PDE-2), permitindo
a realizacdo de andlises mais rdpidas e precisas. Tais procedimentos sdo conhecidos
como conjunto de técnicas booleanas e Fuzzy para procura € combinagio (Philips...,

1997).
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2.9 O EMPREGO DA AREIA COMO UM BEM MINERAL INDUSTRIAL

O trabalho de Chaves (1971) representa uma das primeiras publica¢des nacionais de
cardter cientifico que menciona a utilizagdo de areias para fins industriais. Nela, o autor
alerta para essa “...interessante, porém, pouco valorizada, matéria prima mineral...”, a
respeito das suas diversas aplicagdes e potencial contribui¢io comercial ao
desenvolvimento econdmico da nagiio. Nesse mesmo trabalho, o autor menciona ndo s6
a areia aluvionar, mas também outros materiais correlacionados, como quartzitos,

arenitos, cascalhos e aglomerados.

Ainda segundo Chaves (1971), o estudo de uma determinada areia, com a finalidade da
sua utilizagio como matéria prima para a indistria, deve envolver a defini¢do dos
seguintes pardmetros: composi¢io quimica, distribui¢ao granulométrica, forma do grao,
finura, inércia quimica e refratariedade. O autor também menciona que as impurezas
mais comuns das areias sio a alumina e o éxido de ferro ¢, em menor quantidade, 6xido
de titanio, ressaltando que: “... a constincia das caracteristicas da areia tratada € a maior
exigéncia da industria. O material nestas condigdes ¢ caro, sendo o dnico tipo de areia

que interessa transportar para longe.”

O trabalho de Tandel (1993) descreve a caracteriza¢io do arenito Pirambdia com vistas
A sua utilizacdo nas industrias vidreira e de fundi¢fo. O autor seguiu as determinagdes
da Comissio de Estudos de Matérias Primas (CEMP), 6rgdo da Associagdo Brasileira
das Industrias de Fundicio (ABIFA), na defini¢do dos seguintes parimetros do minério:
granulometria, teor de finos, concentragdo, superficie especifica tedrica, superficie
especifica real, niimero especifico tedrico de graos, tamanho do grio médio, coeficiente
de angularidade, grau de afastamento, médulo de finura, teor de argila AFS,
permeabilidade, teor de umidade, temperatura de sinterizagio, potencial hidrogenidnico

(pH), perda ao fogo e composi¢des quimica e mineraldgica.

Conforme suas descricdes, Tandel (1993) inicia os procedimentos de laboratério
promovendo a atrigio sob forte agitacio e pH alcalino da areia estudada.
Posteriormente, seguiram-se as etapas de peneiramento, determinagio do teor de argila
AFS e potencial hidrogenidnico (pH). As andlises quimicas foram realizadas por meio

de fluorescéncia de raios X a partir de pastilhas prensadas. Segundo o autor, os padrdes
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de calibragiio do equipamento foram constituidos por areia da mesma jazida em estudo,
na tentativa de minimizar o efeito matriz. As andlises quimicas realizadas envolveram

principalmente a determinacgio de Al O3, Fe;03, TiO; e K»0.

No trabalho de Ferreira (1995), a autora aborda com maior énfase os mercados
produtores e consumidores de areia industrial no Estado de S3o Paulo. Ela cita que "o
termo arcia é definido pela Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), de
acordo com a norma TB-16/1955, como "material natural, de propriedades adequadas,
de dimensdo nominal maxima inferior a 2,0 mm e de dimensfio nominal minima igual
ou superior a 0,075 mm. Contudo, o termo areia industrial é definido em fun¢fo da sua

aplicagio e composi¢io mineraldgica e nio da sua granulagio”.

Segundo a autora, as areias industriais apresentam amplo emprego na industria de
transformagio, servindo como matéria prima na fabricagéo de diversos produtos, dentre
os quais se destacam: vidros, cerdmicos, abrasivos e componentes eletrénicos. Por outro
lado, a areia também € utilizada em muitos outros setores produtivos na sua forma
natural, tais como: material de construgio civil, meio filtrante, moldes para fundigéo,
jateamento, pré-filtro para pogos tubulares, desmonte hidraulico, meio denso, meio de

troca térmica, areia padrdo, material de lastro etc.

Ferreira (1995) também descreve os mesmos parimetros empregados pela indidstria
mencionados por Tandel (1993), entretanto, ndo faz referéncia a nenhum método ou

procedimento especificos de caracterizacio tecnoldgica de areias industriais,
2.10 O CARBETO DE SILICIO (SIC)

Segundo Lefond (1983), o carbeto de silicio (SiC) pertence a uma pequena e seleta
categoria de minerais sintéticos, ndo-metdlicos, produzidos por eletrodifusdo. No artigo
(Silicon...1999), o SiC é considerado um material de alto valor agregado com diversas
aplicagdes econdmicas, principalmente, como matéria prima nas industrias metalirgica,

ceramica (abrasivos e refratdrios) e eletrdnica.

Ainda de acordo com Industrial Minerals (1999), o SiC é produzido pelo método
conhecido como “Acheson Process”, segundo o qual, uma mistura de areia,

obrigatoriamente de alta qualidade (> 99,5% de SiO; ) e¢ uma fonte de carbono,
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preferencialmente com baixo teor de enxofre (geralmente petro-coque ou antracito), é
depositada na forma de uma pilha alongada sobre uma resisténcia de grafite.
Normalmente, este forno opera em valores de temperatura entre 1500 e 2400° C,

consumindo 23,8 MJ/kg de energia,

Pelas caracteristicas do Archeson Process, no final do ciclo de produgio, obtém-se um
produto com conteidos entre 50 e 99% de SiC cristalizado. Além da taxa de
cristalizagdo, a composi¢io quimica das matérias primas (areia e carvio) é responsavel
por definir os tipos de carbeto de silicio produzidos e, consegiientemente, o valor

agregado destes produtos e as suas aplicacbes industriais,

Segundo Kumar & Gupta (2002), as por¢Bes mais externas do forno apresentam menor
taxa de cristalizagfio do produto (50%), a qual aumenta gradativamente em direcio ao
centro do forno, onde o valor miximo de 99% ¢ obtido. Dependendo do teor dos
contaminantes nas matérias primas, principalmente aluminio e ferro, podem ser obtidos
cristais de SiC-verde ou SiC-preto, sendo que a produgio da variedade verde somente é

possivel a partir das matérias primas mais puras, com baixissimo teor de impurezas.

Segundo Ferreira (1995), as especificagbes quimicas exigidas das matérias primas
empregadas na fabricagiio de carbeto de silicio, de modo geral, deve ser as seguintes:
510, 2 99,40%, Al;O3 < 0,20%, Fe,03 < 0,10%, auséncia completa do elemento fésforo
e perda ao fogo < 0,25%. Estes materiais devem, também, apresentar as seguintes
especificagdes granulométricas: 100% passante na peneira com abertura de 4,77 mm; 5
a 30% passante em 2,38 mm; 50 a 80% passante em 0,84 mm e < 1% passante na

peneira com abertura de 0,30 mm,

Contudo, esses valores ndo sdo os mesmos para os diferentes fabricantes de SiC. De
acordo com Kumar & Gupta (2002), hd uma grande interferéncia devida as diferentes
variedades de carbeto de silicio produzidas e as peculiaridades especificas de cada
unidade de fabricag#io, de forma que o nivel de desenvolvimento tecnolégico de cada
uma, em relagdo ao processo metaliirgico, pode ampliar ou reduzir tais limitacdes

quimicas e/ou granulométricas.

As especificagdes exigidas para a utilizagio da areia de Itutinga como matéria prima na

fabricag@o de SiC serdo apresentadas no capitulo 3.
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Segundo as informacdes fornecidas pelo Eng. Ildeu Cardoso da Silva®, atualmente, a
producio global de todas as variedades de SiC € estimada em 700.000 toneladas por ano
(tpa). A China, considerada como um bloco de produtores, € responsavel por 41% desse
total, representando a maior produtora mundial. Os outros paises com destaque na
produgdo sdo: Brasil (65.000 tpa), Holanda (50.000 tpa), Estados Unidos (42.000 tpa),
Venezuela (41.000 tpa), Rissia (40.000 tpa), Noruega (40.000 tpa). Ucrania (32.500
tpa), Japdo (30.000 tpa), México (20.000 tpa), Polénia (20.000 tpa), Espanha (10.000
tpa) e No Brasil, a unidade Saint-Gobain Materiais Cerdmicos, localizada em

Barbacena, MG, ¢é a maior produtora mundial individual, responsavel pela fabricagio de

60.000 tpa de SiC.

Ainda segundo o Eng. Ildeu C. Silva, a oferta mundial de carbeto de silicio cresceu nos
Gltimos dez anos, fortalecida pelo o uso mais disseminado deste produto. As
expectativas futuras para este mercado no Brasil e no mundo s@o animadoras. Para o
setor de refratdrios espera-se estabilidade ou um pequeno crescimento. No ramo de
abrasivos o crescimento esperado é maior, especialmente no setor de superabrasivos,

onde séo comercializados pequenos volumes a um alto valor agregado.

Entretanto, o grande crescimento previsto serd no mercado de cerdmicas avancadas e,
especialmente, no mercado da indistria eletrdnica, que emprega exclusivamente o SiC-
verde, onde o ramo de semicondutores e dreas correlatas deve crescer a uma taxa anual
de 10% até 2005. O setor de compdsitos metalirgicos a base de SiC tem também
expectativas de crescimento, uma vez que novas fronteiras ji estdo abertas para
aplicactes de alta tecnologia, tais como: filtros para motores a combustio, blindagens
contra armas de fogo e pecas de intenso desgaste nas indistrias mecinica e

automobilistica.

® Diretor Geral da Saint-Gobain Materiais Cerdmicos.
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3 APRESENTACAO DO CASO DE ITUTINGA

Neste capitulo sdo apresentadas uma série de informacdes relativas a producio de SiC
em Barbacena, MG, destacando-se a logistica do transporte da materia prima areia e a
necessidade da viabilizagio do aproveitamento da areia da Mina Ponte Alta, Itutinga,

MG, a qual norteou a realizagio do presente estudo.

As informacgdes apresentadas a seguir sdo de cardter inédito ¢ foram obtidas mediante
descrigdes e discussdes promovidas em conjunto com a equipe técnica® da Saint-Gobain

Materiais Cerdmicos.

A referida empresa apresenta atualmente trés unidades operacionais situadas no Estado
de Minas Gerais. A unidade industrial de Barbacena e a unidade de beneficiamento de
minério de Nazareno localizam-se &s margens da rodovia BR265, enquanto a Mina

Ponte Alta, encontra-se a apenas 5 km desta, no municipio de Ttutinga.

Os principais produtos comercializados pela empresa sdo as duas variedades de carbeto
de silicio fabricadas em Barbacena, o SiC-preto e o SiC-verde, este tiltimo de qualidade
superior ¢ maior valor agregado. Como caracteristica do processo metaldrgico de
fabricacdo, a diferenca de qualidade entre estas duas, bem como, entre as demais
variedades existentes de carbetos de silicio, depende, essencialmente, do controle dos
teores dos elementos contaminantes totais presentes nas matérias primas, areia de alta
pureza ¢ petro-coque. No caso da areia, matéria prima fonte de silicio (Si), os elementos

deletérios criticos mais comuns sdo: ferro, aluminio, fésforo e titinio.

A viabilidade da fabricagdo de variedades mais nobres de SiC envolve, dentre outros
fatores, uma andlise criteriosa sobre os custos de produgiio, especialmente, sobre a
disponibilidade de matérias primas com as especificagBes necessdrias e a garantia do
seu fornecimento regular, uma vez que tais materiais se tornam cada vez mais escassos
e valorizados. Essa realidade contrapde-se ao desafio da reducdo de custos com o
aumento da qualidade, condi¢do imposta pelo mercado a sobrevivéncia de qualquer

companhia exportadora que comercialize mundialmente seus produtos.

® Eng. Jodo Batista Frizzoni, atual diretor industrial e Eng. Ildeu Cardoso da Silva, atual diretor geral,
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Com relagdio & produgfo de SiC em Barbacena, embora os padrfes de qualidade e
exceléncia ja tivessem sido atingidos, os custos relativos i areia permaneciam acima do
esperado. O principal agravante para esta reducfio continuava sendo um problema
antigo: a auséncia de areia industrial disponivel com as garantias de demanda e
especificagfes nas proximidades da unidade industrial; situagio que obrigava a empresa
a comprar areia de produtores confidveis, porém, distantes, implicando em um elevado

custo de transporte (frete).

Diante deste panorama, foi planejada e realizada uma investigacio geoldgica em um
raio de 100 km em torno de Barbacena, na qual foram analisadas diversas ocorréncias
de areia natural com potencial e qualidade para suprir a demanda da unidade industrial.
Como resultado desta pesquisa, a Saint-Gobain Materiais Cerdmicos, no ano de 1999,
passou a operar a mina de quartzito fridvel de Itutinga, denominada Mina Ponte Alta, e
a unidade de beneficiamento de minério de Nazareno, na expectativa de solucionar

definitivamente estas questdes estratégicas em torno da areia: custo, qualidade e

abastecimento.

No entanto, os primeiros lotes de SiC fabricados a partir da areia beneficiada de Itutinga
revelaram sucesso apenas na produ¢do da variedade SiC-preto. Ap6s algumas tentativas
frustradas em se produzir o SiC-verde, comprovou-se por meio de andlises quimicas que
o produto final do beneficiamento, a areia limpa, apresentava teores de aluminio e,
secundariamente, ferro muito acima das especificagbes exigidas pelo processo
metaltirgico. Comparativamente, a areia empregada na fabricaciio de SiC-verde deve
apresentar teores de aluminio (Al;Os) e ferro (Fe;O3;) mais de dez vezes inferiores

aqueles observados na areia destinada a produgdo de SiC-preto.

Portanto, atualmente, a areia beneficiada de Itutinga é empregada apenas na fabricagéo
exclusiva de SiC-preto, enquanto que a totalidade da areia destinada & produgéo de SiC-
verde permanece ainda sendo comprada de terceiros e, conseqiientemente, onerada pelo

custo de transporte.
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3.1 ESPECIFICACOES EXIGIDAS DA MATERIA PRIMA (AREIA)

Os dados aqui apresentados foram fornecidos pelo departamento de controle de
qualidade da referida empresa, segundo o qual, as principais exigéncias do processo
metaltrgico em relagio s caracteristicas da areia utilizada sdo, primeiramente, de

ordem quimica e, secundariamente, granulométrica.

A Tabela 5 apresenta a especificacio quimica (teores de SiO;, Fe,03 e Al;03) exigida
para as areias utilizadas na produgZio das duas qualidades de SiC e, também, os valores
obtidos em andlises quimicas preliminares, tanto para o quartzito da mina (minério’),
quanto para o produto do beneficiamento (areia limpa).

Tabela 5 - Teores médios do minério de Itutinga e do produto beneficiado (areia) e as

especificagdes quimicas exigidas da areia para a produgfo das diferentes variedades de
carbeto de silicio.

Analises preliminares Especificacoes quimicas exigidas
Composto Teores médios (% em massa) Teor médio da areia (% em massa)
Minério Prod. beneficiado SiC-preto SiC-verde
Si0, 98,1 99,3 >99,3 > 99,5
Fe,04 0,19 0,06 < 0,10 < 0,015
AlO; 1,18 0,20 < 0,25 < 0,030

E importante ressaltar que a areia beneficiada encontra-se fora das especificagdes
exigidas A produgio do SiC-verde, tanto em relagdo aos teores maximos admitidos para
os contaminantes Fe,O; e Al,O3 quanto para o teor minimo de SiO, requerido. A
especificacio granulométrica fornecida determina que a matéria prima areia deve
apresentar uma distribuicdio com, no minimo, 90% da massa entre 1,68 mm (10 malhas
Tyler) ¢ 0,037 mm (400 malhas Tyler), sendo que o restante do material pode
representar, no maximo, 5% retido em 1,68 mm e/ou 5% passante em 0,037 mm. De
acordo com as informacgdes obtidas, a areia beneficiada de Itutinga ndo apresenta

restri¢des de ordem granulométrica.

7 Valor médio obtido a partir da anélise quimica do material disposto na pilha de alimentagfio do processo de
beneficiamento.
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4 METODO DE TRABALHO

Os estudos ora apresentados compreenderam, em linhas gerais, duas grandes etapas,

cada qual desenvolvida em um ambiente distinto: campo e laboratorio.

A primeira etapa compreendeu, exclusivamente, o trabalho de campo, no qual o
objetivo principal foi a amostragem do material estudado. Para tanto, realizou-se o
reconhecimento in loco da mina de quartzito fridvel de Itutinga e da unidade de
beneficiamento de minério de Nazareno. Apds avaliagio criteriosa, foi estabelecido e
executado um plano de amostragem em ambos os locais mencionados. Adicionalmente,
viajou-se até a unidade operacional de Barbacena, na qual, além da visita as instalag¢Ges
industriais da empresa, procedeu-se & amostragem da areia empregada no processo

metaltrgico de fabricagfio de SiC-verde.

A segunda etapa foi realizada nas dependéncias do LCT e LTM do Departamento de
Engenharia de Minas ¢ de Petrleo da EPUSP. Durante esta fase, as amostras
previamente coletadas foram submetidas a uma série de andlises, scparacfes e ensaios,

conforme a descri¢io apresentada adiante.

4.1 PREMISSAS

A estruturagio do plano de trabalho, no qual foi definida a seqiiéncia das atividades € os

procedimentos préticos a serem realizados, seguiram trés premissas basicas:

e As caracterfsticas quimicas e granulométricas ja conhecidas do quartzito fridvel
de Ttutinga ¢ do produto do seu beneficiamento (areia).

e As especificagdes quimicas e granulométricas exigidas pelo processo
metaldirgico para a utilizacdo da areia destinada a fabricagdo de SiC-verde.

o As condigdes de trabalho e infra-estrutura dos laboratérios do Departamento de

Engenharia de Minas e de Petréleo da EPUSP.
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4.2 ATIVIDADES REALIZADAS

Diante do contexto apresentado, foi elaborade um plano de trabalho com o objetivo de
promover a caracterizagio tecnoldgica do quartzito de ITtutinga, no qual foi definida a

sequiéncia de atividades relacionadas abaixo:

« Avaliagio in loco das caracteristicas geoldgicas do depdsito.

« Avaliacio dos produtos derivados da unidade de beneficiamento de minério.

¢ Defini¢do dos sitios de amostragem e da massa minima das amostras.

o Amostragem do material no campo.

» Subamostragem e preparacéo de aliquotas no laboratério.

¢ Analise quimica das amostras por fluorescéncia de raios X (FRX).

* Analise granulométrica por espalhamento de luz laser de baixo dngulo (LALLS).

o Classificac@o granulométrica por peneiramento a (imido.

» Anélise quimica por fragio granulométrica (FRX).

» Separacdo mineral em liquidos densos.

+ Separagio mineral magnética em separador Frantz de barreiras.

« Anaélise quimica dos produtos das separagdes minerais (FRX).

e Anilises mineralégicas dos produtos das separagGes minerais:
— microscopia estereoscopica,
- difratometria de raios X (DRX) e
- microscopia eletrénica de varredura (MEV) com andlises quimicas por

espectrometria de dispersdo de energia (EDS).

 Anilise dos resultados e proposicio de ensaios de atricdo e ensaios
complementares (classificacéio e separagfio eletrostitica) com o objetivo de
verificar as possibilidades de se minimizar os teores de Al>O; nas amostras

estudadas.

Durante a execugdo de todas as atividades responsaveis por gerar produtos
posteriormente investigados por meio de andlises qufmica, mineralégica ou
granulométrica, buscou-se, ao méximo, garantir a padronizagio de todos os
procedimentos envolvidos, a fim de permitir a comparagio entre os diferentes resultados

obtidos para todas as amostras estudadas.
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Toda a seqiiéncia de atividades desenvolvidas ao longo do presente estudo, exceto os

ensaios complementares, encontra-se sintetizada no fluxograma da Figura 6.

AMOSTRA

Snele[ora o tice 4—— Amostragem ——» Andlise quimica

(difracdo laser)

r '] !

Classificagdo Peneiramento Peneiramento
granulométrica 0,074mm 0,84mm
@ragées ranulométrica@ |+0,074mm| | -0,074mm| | +0,84mm | | -0,84mm |
" ‘ - Separagdes Ensai s
Andlises quimicas Niretais nsaios de atricdo
[
v vy Peneiramento
Liguidos densos Separagéo 0,074mm
¢ magnética em Franiz
Andlises quimicas v | +0,074mm| I -0,074mm|

Analises quimicas

e mineralégicas

Anélises quimicas

Figura 6 - Fluxograma ilustrando o procedimento experimental executado

4.3 AMOSTRAGEM

O principal objetivo das atividades de campo foi realizar a amostragem do quartzito de
Ttutinga, bem como dos produtos derivados da unidade de beneficiamento de minério de
Nazareno. A coleta das amostras desenvolveu-se de acordo com os procedimentos

descritos a seguir.

4.3.1 Amostragem ¢ subamostragem das amostras no campo

Com o objetivo de garantir a representatividade das amostras e minimizar a

implementacfo de erros nas operagdes de coleta, procurou-se respectivamente:

¢ Definir de modo adequado os métodos, os procedimentos e a massa minima das
amostras, fundamentalmente, com base na observagéo in loco das caracteristicas

de cada um dos sitios de amostragem.
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Padronizar os procedimentos envolvidos em todas as etapas da amostragem, de
modo que, a atividade pritica em si e os equipamentos utilizados nas operagdes

de coleta e subdivisdio fossem repetidos com o0 médximo rigor.

Ap6s a observagio in loco dos materiais a serem amostrados e a sua individualizaco

em [otes com caracteristicas distintas, verificou-se que a amostragem por incrementos,

com posterior redugdo da massa da amostra por meio da técnica de subamostragem em

pilha alongada, seria o procedimento mais adequado.

A descri¢@o passo a passo das atividades priticas de coleta e reunidio dos incrementos e

posterior divisdo da amostra pode ser resumida da seguinte forma:

Demarca¢do dos pontos de coleta dos incrementos, obedecendo a uma

distribui¢io homogénea, em posicdes eqiiidistantes do lote (Fotografia 1).

Exatamente no ponto demarcado, remogdo e descarte de 30 cm de material
superficial, seguida da coleta do incremento por meio de uma p4 de paredes retas.
Para assegurar o volume constante do incremento foram utilizados baldes

calibrados com 8 litros.

Reunido dos incrementos sobre uma lona plastica limpa, estendida sobre uma
superficie plana do terreno. A disposicio de cada incremento foi realizada de
modo que, ao ser transportado sob velocidade constante, o material do balde
fosse vertido sobre a lona, também sob velocidade constante. Desta forma, foi
construida uma pilha alongada de segfio triangular com 8 metros de comprimento
€ 35 cm de altura, decorrente da simples deposicdo de todos os incrementos, um

sobre o outro (Fotografias 2 e 3).

A fim de se evitar a heterogeneidade das extremidades, redistribui¢do sobre a
pilha do material localizado nos primeiros 50 ¢cm de cada ponta, segundo o
mesmo procedimento descrito acima. A pilha homogeneizada foi denominada:

amostra de campo, a qual representa o lote amostrado.

Redugdo da massa da amostra de campo por meio da retirada de uma fatia, com
exatamente 35 c¢m de largura, do centro da pilha. Para a minimiza¢io dos erros
de extracdo e delimitagfo, esta faixa de material foi retirada com o auxilio de

uma pa de paredes retas e 35 cm de largura nominal. Essa por¢do, produto da
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subamostragem da amostra de campo, foi denominada simplesmente: amostra

(Fotografia 4).

+ Acondicionamento da amostra em um saco plastico apropriado € a sua

identificagfio por meio de etiquetas (Fotografia 4).

A tinica amostra que fugiu a este procedimento foi aquela denominada Minas-Rio, uma
vez que o material coletado ja se encontrava homogeneizado na pilha de alimentagfo do
processo metalirgico. Essa amostra foi composta por incrementos menores (0,5 L cada),
também coletados em pontos eqiiidistantes da pilha, formando diretamente uma amostra

com 25 kg.

As Fotografias 1 a 4, relacionadas a seguir, ilustram os procedimentos de amostragem

acima citados.

Fotografia 1 - Amostragem: as areas assinaladas indicam os pontos de coleta de
incrementos
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Fotografia 2 - Amostragem e subamostragem: reunidio dos incrementos e formagédo da
pilha alongada

Fotografia 3 - Amostragem e subamostragem: coleta dos incrementos ¢ formagéo da
pilha alongada
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Fotografia 4 - Subamostragem: subdivisdo da massa da amostra de campo e
acondicionamento da amostra em saco plastico apropriado.

4.3.2 Subamostragem no laboratério

Os trabalhos de laboratério se iniciaram com o procedimento de subamostragem das
amostras trazidas do campo, acompanhadas da andlise textural das mesmas. A
finalidade da subamostragem foi preparar subamostras e aliquotas como massas €

volumes adequados a realizagfio dos estudos de caracterizagio.

Apds secagem em estufa 3 temperatura de 100°C, o procedimento utilizado no
laboratério para a redugiio de suas massas, bem como da amostra Minas-Rio, até a
quantidade de 1 kg, foi exatamente o mesmo desenvolvido na amostragem de campo, ou
seja, homogeneizagdo do material em pilha alongada de sego triangular e a retirada de

fragSes constantes, repetindo-se todo o processo até se atingir a massa desejada.

Para as redugdes de massa abaixo de 1 kg, tanto das amostras, quanto dos produtos
obtidos durante as atividades de laboratério, foram utilizados amostradores centrifugos

e/ou amostradores do tipo Jones.

A Figura 7 apresenta os procedimentos de subamostragem, indicando as massas das
subamostras preparadas e encaminhadas para as respectivas atividades desenvolvidas no

laboratorio.
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AMOSTRA
Arquivo  «—— Subamostragem em pilha alongada
A v
310 kg 1,15 kg 0,78 kg
Amostrador Amostrador Ensaio de
Jones Jones atrigho
e — 1
[1,55ks| |1,55kg] [10kg ] [ 75g | [ 752 |
Separ? Gao Sepiaragz’io Peneiramento Andlise Andlise granulométrica por
magnéticaem  por liquidos quimica LALLS das amostras do
Frantz densos beneficiamento

Figura 7 - Detalhamento dos procedimentos de subamostragem.

4.4 ANALISES QUIMICAS

O objetivo da realizagiio das anélises foi determinar a composigio quimica dos produtos

resultantes das vdrias etapas do estudo, em termos da sua porcentagem de 6xidos.

O desenvolvimento destas analises envolveu a determinacdo dos seguintes 6xidos: SiO-,
Al;05, Fe;03, Na0, K,0, Ca0, MgO, TiO;, MnO e P,Os. Adicionalmente, foi
analisada a perda ao fogo das amostras da mina, da unidade de beneficiamento, ¢ da
fabrica (Minas-Rio). Para os produtos das separa¢des minerais em meio denso, também

foram analisados ZrO; e alguns éxidos de terras raras (OTR).

Inicialmente, optou-se pela andlise de aliquotas pulverizadas em recipiente de carbeto
de tungsténio, com posterior fusfo com Spectromelt A10 (Merck, tetraborato de litio)
na propor¢do 1:7. Entretanto, verificou-se que algumas determinagbes de AlxO;

apresentavam resultados incoerentes, principalmente, diante da falta de repetitibilidade.

Na busca pelo método mais adequado, foram encaminhadas aliquotas dos mesmos
materiais para os laboratérios Puriquima, Nomos Laboratério e CETEC da

Universidade Federal de Minas Gerais (UFMG), os quais utilizaram os respectivos



62

métodos de anélise: AAS e ICP e FRX de pés-prensados. A avaliagdo dos resultados
obtidos indicou que as determinagdes por meio da técnica de espectrometria por
fluorescéncia de raios X de pastilhas prensada, apds devida recalibragdo, apresentavam-

se como 4 mais consistente.

Verificou-se, ainda, que face a natureza das amostras, o conjunto de 6xidos a serem
analisados poderia ser restringido, procedimento que foi aplicado nas andlises dos

produtos relativos aos ensaios de atri¢do ¢ complementares.
4.5 CLASSIFICACAO GRANULOMETRICA POR PENEIRAMENTO

A realizacdo desta atividade compreendeu a separagdo de fragdes granulométricas das
amostras da mina, da unidade de beneficiamento e da fabrica por meio de peneiramento
a Umido. A finalidade da individualizacdo de tais fragOes foi proceder a sua analise
quimica e, conseqiientemente, identificar as faixas de concentragdo dos elementos

deletérios presentes nestes materiais.

A classificagdio por peneiramento foi efetuada em peneiras com abertura de 0,84 mm,
0,60 mm, 0,42 mm, 0,30 mm, 0,21 mm, 0,15 mm e 0,074 mm (respectivamente, 20, 28,
35, 48, 65, 100 e 200 malhas Tyler).

Ap6s secas em estufas e pesadas, foram retiradas aliquotas de cada fragdo para a

realizacio de andlises quimicas.

4.6 ANALISE GRANULOMETRICA POR ESPALHAMENTO DE LUZ LASER DE

BAIXO ANGULO

O desenvolvimento das anélises granulométricas por espathamento de luz laser de baixo
angulo foi restrito 4s amostras da unidade de beneficiamento e da fdbrica. O objetivo
dos ensaios por LALLS foi promover o estudo comparativo entre as distribui¢des
granulométricas destas amostras, ¢, a0 mesmo tempo, gerar dados para o célculo da
particio dos produtos do processo de beneficiamento. Desta forma, optou-se pelo
emprego da técnica LALLS em fungfio da sua alta resolugdo e maior precisdo em

andlises de materiais muito finos, abaixo de 0,074 mm.
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Os estudos foram realizados em equipamento da marca Malvern, modelo Mastersizes S.
Devido i diferenga de granulagdo entre as amostras, foi necessidrio o emprego de
diferentes lentes e alimentadores, cada qual mais adequado a uma determinada faixa de
distribuigéo.

A alimentacfo das amostras Grossos e Minas-Rio foi realizada por meio do acessério
free-fall, que promove a passagem do material diante do laser por queda livre. As
demais amostras (Alimentagfo, Produto Final e Rejeito) foram conduzidas a frente do
feixe de raios laser por meio do alimentador MS-17, o qual promove a circulagdo do

material em suspensio aquosa bastante diluida.

A lente analisadora de 1000 mm, com limites de detecgdo entre 4 e 3500 pm, foi
utilizadas na execucdo de todas as andlises efetuadas, sendo que, no caso da amostra
Rejeito, foi necessdrio o emprego complementar da lente de 300 mm, a qual apresenta

limite de detecg@o inferior de 0,05 pm.

4.7 SEPARACAO MINERAL POR LIQUIDOS DENSOS

O objetivo da realizacdo dos ensaios em meio denso foi promover a separacdo do
quartzo (p = 2,65 g/cm3) das fases minerais com densidades superiores a dele e,
conseqiientemente, concentrar os minerais pesados presentes nas amostras estudadas.
Os ensaios de separacéo foram realizados sobre todas as amostras da mina e da unidade

de beneficiamento, considerando-se apenas a fraggo de material retida em 0,074 mm.

Dentro de um funil de separacéo, foram misturados o liquido denso com a subamostra
(+0,074 mm). Ap6s uma pequena agitagio, logo houve a segregacio das particulas mais
densas no fundo do recipiente, as quais puderam ser recolhidas em um béquer por meio
da abertura da torneira do funil. A agitagdo da mistura foi repetida trés vezes para
garantir a efetiva separagdo ecntre os grios minerais. O material que permaneceu
flutuado, representante do produto livre dos minerais pesados, foi recuperado

posteriormente pela parte superior do funil.

As separagOes se procederam em duas etapas, na primeira utilizou-se como liquido

denso o tetra-bromo-etano (p = 2,95 g/cm®). O produto afundado desta separagio seguiu
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para a segunda etapa, onde foi utilizado o di-iodeto de metileno (p = 3,30 g/cm3).

Novamente, se obteve um produto afundado e um flutuado.

Portanto, ao final desse ensaio foram individualizados tr€s produtos, assim
denominados: +0,074 mm flutuado (produto flutuado da primeira etapa, d<2,95),
+0,074 mm intermedidrio (produto flutuado na segunda etapa, 2,95<d<3,30) e
+0,074 mm afundado (produto afundado na segunda etapa, d>3,30). As aliquotas

derivadas destes produtos foram encaminhadas para andlises quimicas e mineralégicas
4.8 SEPARACAO MINERAL MAGNETICA EM FRANTZ

A execugdo dos ensaios de separagdo magnética apresentou como principal objetivo a
retirada das micas presente nas amostras da mina e da unidade de beneficiamento, bem
como de possiveis outros minerais paramagnéticos. Face as caracteristicas das amostras
estudadas, os ensaios de separacdes magnéticas ficaram restritos & fracgo

granulométrica compreendida entre 0,84 ¢ 0,074 mm.

Os ensaios foram realizados em separador magnético do tipo Frantz, modelo de
barreiras, em trés diferentes condigdes de amperagem e a inclinagdo da calha:

0,75A/15° 1,5A/15% ¢ 1,5A/5°.

Ao final das separagdes foram obtidos quatro produtos: o ndo magnético, representativo
da areia isenta dos minerais miciceos e demais paramagnéticos, € 0s produtos
magnéticos segundo as diferentes configuragcdes mencionadas. Para fins de andlise
quimica, optou-se pela composi¢io dos produtos magnéticos frente 4 pequena massa de

material disponivel.

As aliquotas provenientes destes ensaios foram encaminhadas 2 andlise quimica sob as

seguintes denominagdes: -0,84+0,074mm magnético e -0,84+0,074mm ndo magnético.

4.9 MICROSCOPIA ESTEREOSCOPICA

As observagdes realizadas ao microscépio estereoscépico (lupa binocular) tiveram a

finalidade de fornecer uma anilise qualitativa preliminar sobre a composigio
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mineralégica dos produtos +0,074mm afundado dos Sitios 01 a 05, com o intuito de

nortear a realiza¢do dos demais procedimentos de anélise mineralégica.

Os procedimentos envolvidos foram muito simples e compreenderam a observagao

direta das aliquotas sob aumento de 64X.

4.10 DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

A difratometria de raios X pelo método do pé foi efetuada nos produtos “afundados” da
separagio por liquidos densos (+0,074mm afundado dos Sitios 01 a 05) com o objetivo
de confirmar e complementar as observagdes realizadas ao microscdpio estereoscdpico,

com particular enfoque aos minerais portadores de aluminio.

Devido a pouca massa dos produtos analisados, procedeu-se a moagem manual das
aliquotas em almofariz de 4dgata. Pelo mesmo motivo, a montagem das amostras de
andlise exigiu que o material pulverizado fosse fixado a um substrato de vidro,

posteriormente preso a um suporte metélico.

O equipamento utilizado no decorrer das andlises foi um difratémetro MPD 1880 da
marca Philips, com tubo de cobre (CuKy) operando a 40kV e 50mA. A faixa angular foi
de 2,5 a 80° 26, com passo de 0,04° de 26 em tempos de 2 segundos. As fases minerais
foram identificadas com o auxilio do programa IDENTIFY, que utiliza a base de dados

PDF-1 do ICDD, atualizada até 1996.
4.11 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O principal objetivo das observagdes ao MEV foi identificar as eventuais fases minerais
portadoras de aluminio, responsdveis pelo alto teor de Al,O3; remanescente nos produtos
“flutuados” das separagdes minerais, os quais esperava-se serem constituidos

essencialmente por quartzo.

Os procedimentos envolveram a utilizacdo de um espectrdmetro de dispersio de energia
acoplado a0 MEV, o que possibilitou a determinagéo adicional dos elementos quimicos

presentes. E importante notar que as andlises realizadas por EDS foram essencialmente
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qualitativas (com cardter indicativo), uma vez que executadas de forma puntual, sobre

montagens de graos.

Além da observagio sistemdtica dos produtos +0,074mm flutuado dos Sitios 01 a 05,
também foram realizadas andlises complementares sobre amostras dos minerais pesados

dos mesmos sitios (produtos +0,074mm afundado).

Todas as amostras analisadas passaram pelo mesmo procedimento de preparagdo. Os
grios minerais foram fixados em um suporte por meio de uma fita adesiva dupla face de
carbono e recobertos por uma fina pelicula de carbono em um evaporador da marca Bal-
Tec. As andlises foram efetuadas em MEV da marca LEO, modelo S440, com sistema

de EDS da marca Oxford, modelo Isis 300,

4.12 ENSAIOS DE ATRICAO

A finalidade dos ensaios de atri¢do foi verificar o comportamento das impregnacdes
superficiais quando submetidas a esforcos de atrigho, tendo por objetivo avaliar a
diminuig@o dos teores de Al,O; e, conseqlientemente, a possibilidade de se produzir um

concentrado de SiO; dentro das especificagbes requeridas.

Os ensaios foram efetuados em célula de atricio de laboratério da marca Denver,
modelo D12, com massas da ordem de 750g por ensaio (60% de sélidos) a uma rotagio
das hélices de 1550 rpm. Os tempos de atricdo de 3, 6 ¢ 12 minutos, em condi¢des de
pH normal e pH bésico. Nos ensaios com pH bdsico foi utilizada uma solugido diluida a

2% de NaOH de forma a se obter pH ao redor de 9,5.

Foram estudadas todas as amostras da mina ¢ a amostra Alimentaciio da unidade de
beneficiamento, as quais foram previamente classificadas abaixo de 1,68 mm para a
remogdo da fragfo retida, constituida essencialmente por fragmentos cimentados com

elevados teores de FeaO5 e Al,Os.

As condi¢des adotadas na realizagio dos ensaios s@o apresentadas na Tabela 6.



Tabela 6 - Condig¢des operacionais dos ensaios de atri¢do

67

e Tipo de ensaio Tempo de atricio | Adicdo de NaOH 2% pH
(minutos) (g/t) inicial final
A 3 - 6,1 -
AS 3 39 6.1 9,8
Sitio 01 B . } ol i
BS 6 42 6.1 9,5
C 12 - 6,0 5
CS 12 42 6,0 9,6
A 3 E 7.0 -
AS 3 13 7.0 10,3
Sitio 02 g . § e -
BS 6 26 6,4 10,7
c 12 - 6,5 8
Cs 12 10 6,5 12,0
A 3 i 6,2 :
AS 3 13 6,5 9,9
Sitio 03 B 6 ’ 64 }
BS 6 13 6,3 9,7
C 12 - 6,3 -
CS 12 13 6,3 9,8
A 3 - 6,0 -
AS 3 16 6,0 9.8
Sitio 04 B 6 § - j
BS 6 13 6,2 9,7
C 12 = 6,1 i
CS 12 18 6,6 9,7
A 3 - 6.2 -
AS 3 26 6,2 9,6
Sitio 05 B e } 62 )
BS 6 29 6,2 9.6
C 12 - 6,2 .
CS 12 26 6,2 9,5
A 3 = 6.8 :
AS 3 21 6,8 10,2
Alimentagdo B : ) 64 )
BS 6 18 6,8 9,9
C 12 - 6,7 .
Cs 12 21 6,7 9,8

Os produtos obtidos foram classificados por peneiramento a imido acima de 0,074 mm,

secos em estufa & temperatura de 100°C e encaminhados para andlise quimica sob a

identificagido de —1,68+0,074mm atricionado.
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Adicionalmente, os produtos CS (12 minutos de atricio em pH alcalino) dos sitios 01 ao
04 foram compostos gerando uma Unica amostra, identificada como Comp-CS. Este
material foi submetido a um fracionamento granulométrico por peneiramento a Gmido e

posterior andlise quimica das fragdes individualizadas.

4.13 ENSAIOS COMPLEMENTARES

Tendo em vista o contetido ainda expressivo de ALOs; nos produtos da atri¢do,
essencialmente associado aos minerais miciceos remanescentes, foram realizados
ensaios exploratérios de classificagdo por elutriagdo e separagdo eletrostdtica, ambos
efetuados a partir da amostra Comp-CS, mencionada anteriormente. O objetivo foi
promover a remogio seletiva dos minerais micdceos presentes e, conseqientemente,

minimizar 20 méaximo o teor de Al,Os.
O desenvolvimento destas atividades ocorreu de acordo com os procedimentos abaixo:

o Elutriagio; agitacfio intensa do material, seguida por um pequeno periodo de
sedimentagio e remog#o da porgdo superior da coluna por sifonagem. O produto
sedimentado deve compreender o material isento dos minerais micaceos
sobrenadantes, teoricamente removidos.

e Separacio eletrostitica: foram gerados dois produtos a paritr dos ensaios
realizada em separador de alta tensfio da marca Eriez. O produto néo condutor,

teoricamente representante do material isento dos minerais micdceos, e 0

produto condutor.

Também foi cogitada a possibilidade de realizagio de ensaios de flotagao para remogio
dos minerais micdceos remanescentes, no entanto, em func¢do da insuficiéncia de
amostras € do escopo do presente trabalho, entendeu-se que tais ensaios deveriam

permanecer como sugestio para eventuais estudos futuros.
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5 RESULTADOS DOS TRABALHOS DE CAMPO - AMOSTRAGEM

Neste capitulo sdo apresentadas as informacdes relativas & mina de quartzito de Itutinga
¢ a unidade de beneficiamento de minério de Nazareno, com enfoque nos critérios de
amostragem utilizados. Adicionalmente, aborda-se, também, a amostragem da areia

atualmente empregada na fabricacio de SiC-verde, realizada na unidade operacional de

Barbacena, MG.

5.1 A MINA PONTE ALTA

Os depésitos de quartzito fridvel da Serra do Quro Grosso foram por muitos anos
explorados por diversas pequenas lavras predatdrias, dentre as quais se destacava a
chamada Mina Ponte Alta; a qual, desde a década de oitenta, fornece areia industrial

para as empresas da regido.

No ano de 1999, apés adquirir os seus direitos minerdrios, a Saint-Gobain Materiais
Cerdmicos passou a operar a Mina Ponte Alta, a qual, compreende uma cava a céu
aberto de geometria eliptica, com, aproximadamente, 500 m de comprimento ¢ 200 m
de largura. O eixo maior encontra-se orientado na direciio E-W. O desnivel atual entre 0
piso inferior da cava e o topo da primeira bancada é da ordem de 60 m. Nesta
profundidade, o nivel fredtico aflora e forma um pequeno curso d’dgua, o qual é

drenado por meio de um canal.

Localizada no municipio de Itutinga, MG, a referida mina encontra-se a 100 km da
unidade industrial de Barbacena e a 18 km de unidade de beneficiamento de minério de
Nazareno. O acesso & mina é realizado a partir da rodovia BR265, km 314, pela estrada

Ttutinga-Carrancas, na qual se percorre cerca de 5 km.

A Figura 9 apresenta, o mapa topogrifico da regifio, as vias de acessos & mina ¢ a
localizagdo do decreto de lavra da drea objeto de estudo (a leste). A drea menor
assinalada (a oeste) referente a um segundo decreto de lavra que permanece ainda

inexplorado.
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Figura 8 - Mapa de localizacfo da Mina Ponte Alta, base topografica da regifio e as
areas referentes aos decretos de lavra da Saint-Gobain Materiais Cerdmicos em
Itutinga.

5.1.1 Caracteristicas geologicas do depésito

A rocha aflorante em toda a extensfio da cava pode ser descrita, essencialmente, como
um quartzito micaceo fridvel, apesar de certas variabilidades observadas. Na porcéo
norte da mina, afloram quartzitos sericiticos, amarelados, finos a muito finos, enquanto

que a sul, ocorrem mica-xistos (metapelitos) de coloragdo vermelha amarronzada®.

Segundo uma observagio mais abrangente, € possivel individualizar no pacote
quartzitico por¢des com diferentes coloragBes, as quais variam de extremamente
brancas a parcialmente avermelhadas. Reduzindo-se a escala e aproximando-se das
bancadas, nota-se ainda uma nitida variacio no grau de friabilidade da rocha,
independentemente da sua coloragfio. Finalmente, na escala de méo, o quartzito

by

demonstra-se também heterogéneo, principalmente, com relagdo & granulagdo dos

% 0 anexo 1 apresenta um mapa geolégico de toda a drea abrangida pelo decreto de lavra leste,
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minerais (mica e quartzo) e & quantidade de minerais micdceos presentes.
Localizadamente, observa-se, também, impregnacgdes pervasivas e vénulas preenchendo
fraturas, constituidas por éxidos de ferro e materiais de coloragio rosada ou preta. A

Fotografia 5 destaca o quartzito em detalhe.

Fotografia 5 - Detalhe do quartzito, mostrando estrutura e impregnagio por 6xidos de
ferro.

Aparentemente, as diferentes coloragdes do quartzito estdo associadas a maior ou a
menor venulagiio e impregna¢do por 6xidos e hidroxidos (?) de ferro e aluminio (?),
dentre outros elementos possiveis. A variagdo entre por¢des mais ou menos fridveis nio
parece estar exclusivamente relacionada & quantidade de micas presentes na rocha, mas
sim, a uma conjungio de fatores, tais como: grau de fraturamento, evolucdo

intempérica, mineralogia etc.

A foliagdo regional E-W, com mergulhos de 60° a 85° para sul, repete-se em toda a area
da mina. A principal estrutura observada trata-se de uma foliagio milonitica,
superimposta 4 seqiiéncia metassedimentar, provavelmente desenvolvida ao longo de
uma zona de cizalhamento. A identificacdo de estruturas do tipo "ss" e "sc",
principalmente nas porgBes macigas (nfo fridveis) do quartzito, indicam que ouve

transposicio de estruturas preexistentes, certamente obliteradas nos locais onde se
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observa apenas a foliagdo milonitica. A presenga de um complexo sistema de fraturas,

invariavelmente preenchidas pelos materiais neoformados, completa o quadro estrutural

da mina.

A sobreposi¢io das estruturas mencionadas garantiu o desenvolvimento de uma efetiva
permeabilidade no quartzito e, conseqiientemente, um intenso fluxo de fluidos por
processos supérgenos. Provavelmente, essa caracteristica, associada a presenga dos
minerais micéceos, permitiu o enfraquecimento da estrutura interna da rocha, tornando-

a fridvel e passivel de ser aproveitada como uma fonte natural de areia industrial.

Contudo, supde-se que, da mesma forma, os processos supérgenos foram responsaveis
pela neoformacdo dos materiais que s3o observados preenchendo fraturas e
disseminados de modo pervasivo na foliagdo do quartzito, compostos por 6xidos e
hidréxidos de elementos deletérios, prejudiciais a qualidade da areia para o seu uso na

fabricacéo de SiC.
5.1.2 Planejamento de lavra

A simplicidade da geologia da mina, a qual encontra-se totalmente inserida no grande
pacote de quartzito fridvel, facilita a separagdo entre os corpos de minério ¢ estéril. Na
ocasido dos trabalhos de campo e, ainda hoje, os dnicos critérios utilizados nesta

separagdo sdo avaliados de forma absolutamente empirica:

e Coloracio.
o Friabilidade.

+ Porcentagem de finos (lama) do material.

As faixas ndo fridveis (macigas) do quartzito sfo diretamente consideradas estéreis. Os
materiais que, frente ao processo de beneficiamento, produzam, visualmente, uma
“maior” quantidade de finos podem ser classificados como estéreis ou minérios
marginais de baixo teor. O critério coloragfo € utilizado para classificar o quartzito por
meio das variagbes de tonalidades entre o branco (minério de melhor qualidade) e o
bastante avermelhado (estéril). As coloragdes intermediarias representam minérios mais

OU Imenos impuros.
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Conforme os pardmetros acima, o planejamento das opera¢des de lavra na Mina Ponte
Alta para o ano 2000, separava as dreas do depdsito em cinco corpos distintos,

delimitados por sua coloracio (numera¢io estabelecida pelo autor):

» Corpo 1: minério avermethado, impuro, localizado no extremo leste da mina.
. ¢ Corpo 2: minério branco, puro, localizado no centro-leste leste da mina.
¢ Corpo 3: minério rosado, impuro, localizado no centro-sudoeste da mina.
« Corpo 4: minério marginal esbranquicado (alta quantidade de finos), localizado no
centro-noroeste da mina.
» Corpo 3: estéril rosado (muito alta quantidade de finos), localizado no extremo

oeste da mina.

Os quartzitos sericiticos e os mica-xistos sdo considerados apenas como rochas
encaixantes ¢ néo sfio classificados segundo os critérios mencionados. A Figura 9
apresenta 0 mapa geol6gico da mina e as dreas referentes as porgdes amostradas nos

cinco corpos citados.
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O planejamento da lavra busca, essencialmente, assegurar a demanda de minério, em
fungio do consumo de arcia beneficiada pela unidade industrial de Barbacena.
Contudo, a operagio da mina € realizada de forma empfrica, sem um controle
geotécnico, geoldgico e quimico permanente. Desta forma, ndo sdo realizadas andlises
quimicas dos materiais dispostos nas frentes de lavra e a selegfio das bancadas a serem

lavradas ou desenvolvidas é realizada de modo, exclusivamente, visual.

Toda a extensio do corpo de quarizito da mina é classificada como rocha branda, o que
torna o desmonte um procedimento extremamente simplificado. Contudo, em alguns
pontos, ocortem faixas estreitas de quartzito macigo, com 5 a 15 metros de espessura,
intercaladas no minério. Estes corpos de material estéril podem prejudicar os trabalhos
de lavra ou desenvolvimento, uma vez que, normalmente, sdo deixados in situ. Nas
operacdes de desmonte utiliza-se apenas um trator de esteira com escarificador,

dispensando-se completamente o emprego de explosivos.

Para as operagdes de carregamento e transporte do minério utiliza-se uma pa-
carregadeira de médio porte e quatro caminhes basculantes comuns, 0s quais

transportam o minério lavrado até a unidade de beneficiamento de Nazareno.

Devido 2 inexisténcia de uma balanga, a produgio da mina é medida pelo numero de

viagens dos caminhdes, a qual € da ordem de 7.000 /més de minério.

5.1.3 Amostragem

A partir da avaliagio das caracteristicas observadas na Mina Ponte Alta, foi elaborado

um plano de amostragem, com a defini¢do dos seguintes pontos:

e Sitios de amostragem.
o Massa minima das amostras a serem coletadas.

o Procedimentos de coleta.

Deste modo, foram definidos cinco sitios de amostragem, diretamente associados aos
cinco corpos de quartzito mencionados anteriormente. A identificagio dos sitios seguiu,
também, a mesma numeragfo utilizada na separagio dos corpos de estéril € minério
mencionada anteriormente (item 5.1.2), sendo assim, denominados de: Sitio 01, Sitio

02, Sitio 03, Sitio 04 e Sitio 05. E importante ressaltar que estes sitios compreendem
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lotes do material desmontado das bancadas, portanto, dispostos na forma particulada (a
granel). Vale lembrar que os corpos 1, 2 e 3 referem-se ao materiais constituidos por
minérios, o corpo 4 representa o minério marginal de baixo teor € 0 corpo 5 compreende

um material estéril.

A massa minima das amostras da mina foi estabelecida com base no volume do
respectivo lote a ser amostrado e na granulagdo do seu material constituinte. Devido as
semelhangas entre os cinco sitios de amostragem, padronizou-se a massa de 150 kg
como a massa minima das amostras. Os procedimentos praticos empregados na

amostragem dos lotes da mina foram descritos anteriormente no item 4.3.1.

As fotografias 6 a 11, a seguir, ilustram as diferentes fei¢bes assinaladas e a localizagio

dos sitios de amostragem da Mina Ponte Alta.

L —. S s
Fotografia 6 - Vista da jazida de SE para W, sitio 02
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Fotografia 7 - Vista da jazida de W para E, sitio 03

Fotografia 8 - Vista da jazida de NW para E, sitios 01, 02 e 03
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Fotografia 9 - Vista da jazida de SW para E, apresentando os sitios 01 ¢ 02 de
amostragem

'—;&#'f.f‘a.'%ﬁ-ﬁ_ TSR S il
Fotografia 10 - Vista da jazida de S para N, apresentando o local do sitio 04 de
amostragem

Fotografia 11 - Vista da jazida de E para W, apresentando os locais dos sitios de
amostragem 03, 04 ¢ 05. Um pouco a direita do centro, porgdo ndo friavel do quartzito
ndo retirada da mina deixada como estéril
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5.2 A UNIDADE DE BENEFICIAMENTO DE MINERIO

Localizada no municipio de Nazareno, MG, & margem da rodovia BR265, km 299, a
unidade de beneficiamento de minério, trata-se, também, de uma estrutura antiga, em
funcionamento hd muitos anos. Suas instalagdes sfio bastante rudimentares e se
encontravam em mau estado de conservacfo na ocasido da realizacdo da amostragem.
Apesar de incomum, a planta de tratamento ou “lavador”, como € normalmente
chamada, foi montada a 18 km de Ponte Alta, exclusivamente, pela indisponibilidade de

um volume adequado de 4gua nas proximidades da mina.

O processo de beneficiamento empregado tem como objetivo exclusivo produzir uma
areia limpa, dentro das especificagBes anteriormente citadas (se¢do 3.1). Deste modo, 0
tratamento aplicado deve, basicamente, reduzir o teor de aluminio (Fe;Os) e ferro
(Al,03) do quartzito de Itutinga, de modo a garantir a sua utilizagdo como matéria prima

na fabricago de carbeto de silicio.

A alimentagio do processo € realizada a partir de pilhas de homogeneizagio, compostas
pelos diferentes tipos de minérios da mina. Como foi visto, ndo se dispde de dados
gquimicos para que a “blendagem” do minério possa seguir um determinado
procedimento sistemético e reprodutivo; desta forma, utiliza-se apenas o critério visual
para a formagdo das pilhas, ou seja, fazendo-se a proporgio volumétrica (cacambas dos
caminhdes) entre os diferentes minérios dos corpos mencionados no item 5.1.2. O
transporte do minério homogeneizado até a baia de alimentag@o do processo é realizado

por meio de uma pa-carregadeira (Fotografias 12 e 13).
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Fotografia 12 — Retomada do minério das pilhas de homogeneizagio.
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Fotografia 13 - Alimentagdo do processo de beneficiamento

Por gravidade, o minério acondicionado na baia de alimentago passa para uma peneira
vibratéria (/4”), na qual é classificado em 6,36 mm, a0 mesmo tempo que um forte jato

d'agua auxilia na sua desagregacio e classificagio.
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O material retido (> 6,36 mm) é removido da peneira de forma manual ¢ acondicionado
em uma pilha 2 parte, a qual recebe a denominaggo: pilha de grossos. Eventualmente,

essa pilha é retomada, com o reprocessamento exclusivo da frago >6,36 mm.

A fragfo passante (< 6,36 mm) é encaminhada a uma peneira tubular montada sobre um
tromel. Mediante um movimento giratério, este equipamento promove a lavagem final e

a classificagdo do minério em 0,35 mm (Fotografia 14).

Fotografia 14 - Beneficiamento: operagdo unitaria de lavagem e classificagdo em
peneira giratoria.

A fragdo retida (>0,35 mm) constitui o minério limpo (areia beneficiada). No ultimo
estigio do processo, utiliza-se um transportador helicoidal para promover o
desaguamento da areia, a qual, posteriormente, é conduzida por meio de uma correia

transportadora até a pilha de acondicionamento do produto final (Fotografias 15 e 16).
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Fotografia 16 - Formagao da pilha do produto final (areia beneficiada)
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O material passante na peneira giratéria (< 0,35 mm) representa o rejeito do processo, o
qual é conduzido até os tanques de decantagio (bacias de rejeito) por meio de canais.
Apés a decantagdio do material fino, este é retomado e depositado em uma pilha de

rejeito (Fotografia 17).

Fotografia 17 - Pilha de rejeito

5.2.1 Amostragem

A selegio dos pontos de amostragem considerou a relevéincia dos materiais envolvidos
em cada etapa do tratamento do minério. Desta forma, foram selecionados os quatro
principais pontos do processo de beneficiamento: Alimentagdo, Grossos, Rejeito ¢
Produto Final.

A massa minima das amostras coletadas na unidade de beneficiamento foi estipulada em
200 kg, seguindo os mesmos critérios utilizados para a amostragem dos sitios da mina,
ou seja, o volume do lote e a granulagio do material a ser amostrado. Os procedimentos
de coleta ¢ subamostragem foram idénticos aos praticados na mina, sendo os mesmos

descritos no item 4.3.1.
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5.3 AMOSTRAGEM NA UNIDADE INDUSTRIAL - FABRICA

Cabe salientar que, na unidade industrial de Barbacena, MG, foi ainda realizada a coleta
de uma amostra da areia utilizada atualmente na fabricagdo de SiC-verde, a qual foi
identificada como Minas-Rio. No caso, efetuou-se a amostragem da pitha pulmio que
abastece o processo metalirgico. Os procedimentos envolvidos especificamente na
coleta desta amostra foram diferentes daqueles praticados nas demais amostragens

mencionadas, conforme descrito no final do item 4.3.1 da presente dissertagio.

5.4 SUMARIO DAS AMOSTRAS ESTUDADAS

Conforme as consideragdes apresentadas e os procedimentos expostos no item 4.3.1, foi
coletado um total de 10 amostras, sendo 5 amostradas na mina, 4 na unidade de
beneficiamento de minério e 1 referente a areia atualmente empregada na fabricagio de
SiC-verde. As massas destas amostras foram determinadas no laboratério,
posteriormente aos trabalhos de campo, e representam o material ainda Gmido. A tabela

7 apresenta as caracteristicas de cada amostra coletada.

Tabela 7 - Detathes do trabalho de amostragem de campo.

Amostras de campo
Amostra Local de Massa ~ N°deincrementes ~ Volume — Massa |Massafinal da
amostragem minima coletados coletado  coletada |amostra® (kg)
(kg) _(baldescom8dm’)  (dm’) (kg)
Alimentacio | Beneficiamento 200 a5 280 742,0 21,2
Produto Final | Beneficiamento 200 18 144 381,6 133
Grossos Beneficiamento 200 22 176 466,4 19,7
Rejeito Beneficiamento 200 14 112 296,8 19,8
Sitio 01 Mina Ponte Alta 150 18 144 3816 13,9
Sitio 02 Mina Ponte Alta 150 14 112 296,8 17.3
Sitic 03 Mina Ponte Alta 150 18 144 381,6 18,1
Sitio 04 Mina Ponte Alta 150 19 152 402,8 18,1
Sitio 05 Mina Ponte Alta 150 20 160 424.0 18,1
Minas-Rio Fabrica 25 - - - 25,0

? As amostras de campo coletadas tiveram suas massas imediatarente reduzidas por processo de subdivisdoc em
pilha alongada, conforme os procedimentos descritos no item 4.3.1.
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6 RESULTADOS DOS ESTUDOS DE CARACTERIZACAQ

Neste capitulo sdo apresentados todos os resultados obtidos a partir dos ensaios e
andlises propostas na se¢do 4.2. Os métodos e procedimentos especificos, referentes a
cada atividade, foram desenvolvidos conforme as respectivas descri¢Ges apresentadas

no capitulo 4.

6.1 ANALISE TEXTURAL

A andlise textural confirmou nfio haver necessidade de se proceder a cominuigdo de
nenhuma das amostras coletadas e, a0 mesmo tempo, permitiu identificar as seguintes

fases minerais e suas formas de ocorréncia:

+ quartzo: mineral de interesse, grios naturalmente desagregados nfo associados a
outros minerais, com granulagio variando de média a muito fina;

e« mica: mineral aluminoso mais abundante no quartzito, transparente a
esverdeada, também ocorre de forma livre com granulagio média a fina;

e clanita: mineral acessério, aluminoso, com granulacfio média a fina;

» aglomerados ferro-aluminosos: 6xidos pretos, avermelhados, rosados, duros,
amorfos, de granulagio média a grossa, muitas vezes cimentando grios de
quartzo de forma muito coesa;

e argilominerais: material muito fino de coloragfo rosa-esbranquicada.
Todas as amostras estudadas sfo constituidas por um quartzito fridvel. A composigio
mineralégica € muito similar entre as diferentes amostras da mina e pode ser
considerada, em média, a seguinte: quartzo (+90%), micas (>5%), argilominerais (5 a

10 %), cianita + dxidos de ferro (tragos).

6.2 ANALISES QUIMICAS

Os resultados das andlises quimicas das amostras: Sitio 01, Sitio 02, Sitio 03, Sitio 04,
Sitio 05 (amostras da mina), Alimentagéo, Produto Final, Grossos, Rejeito (amostras do

beneficiamento) e Minas-Rio (amostra da fabrica) sdo apresentados na Tabela 8 abaixo.
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Tabela 8 - Andlise quimica das amostras estudadas.

Teor (% em massa)
Amostra
Si0; ALO; Fe;0; NaO K0 Ca0 MgO TiO; MnO P,0s
MINA
Sitio 01 97,7 137 015 014 0,11 <010 <0,10 0,060 <0,10 <0,10
Sitio 02 984 09 0,01 <010 <0,10 <0,10 <0,10 0,025 <0,10 <0,10
Sitio 03 984 1,06 0,06 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 0,029 <0,10 <0,10
Sitio 04 951 133 0,12 <0,10 023 <0,i0 <0,10 0,019 <0,10 <0,10
Sitio 05 951 228 042 012 <0,10 <0,10 <0,10 0,060 <0,10 <0,10
PROCESSO
Alimentacio 97,8 1,60 006 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 0,032 <0,10 <010
Produto Final 994 020 002 <010 0,11 <010 <0,10 0,020 <0,10 <0,10
Grossos 98,1 046 0112 <010 <0,10 <0,10 <0,10 0,015 <0,10 <0,10
Rejeito 913 564 044 <010 042 <0,10 <0,10 0,10 <0,10 <0,10
FABRICA
Minas-Rio 98,0 003 006 <010 <0,10 <0,10 <0,10 0,10 <0,10 <0,10

A partir da avaliagdo dos resultados obtidos compreende-se que:

Todas as amostras analisadas apresentam apenas aluminio, ferro e, bem

secundariamente, titdnio e potdssio como elementos deletérios.

Considerando-se os teores dos principais elementos contaminantes, Al;Os,
Fe;0;5 ¢ TiO,, o material do Sitio 02 pode ser classificado como o minério de
melhor qualidade da mina, enquanto o material do Sitio 05 (classificado pela

empresa como estéril) apresenta efetivamente as maiores contaminagdes.

O processo de beneficiamento promove uma substancial redugiio no contetido
dos elementos deletérios, uma vez que os teores de Al;O3; e Fe,O3 na amostra

Alimentagfio s8o bem superiores aqueles encontrados na amostra Produto Final.

Apesar de efetivo, o processo de beneficiamento estd muito aquém de produzir
uma areia dentro das especificacSes exigidas a4 producdo de SiC-verde. Os
resultados mostram que o teor de Al;O3; na amostra Produto Final & de 0,20%,
aproximadamente 7 vezes maior que o valor de 0,030% apresentado pela
amostra Minas-Rio (utilizada atualmente no processo na produgio de SiC-
verde). O teor de 0,02% de Fe,O3 na amostra Produto Final também estd acima
da especificagfio, entretanto, a um valor bem préximo do limite méximo de

0,015%, exigido a produgdo de SiC-verde.
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6.3 ANALISES GRANULOMETRICAS

6.3.1 Amostras da Mina Ponte Alta

Os resultados das andlises granulométricas por peneiramento das amostras do Sitio 01
ao Sitio 05, realizadas por meio da técnica de peneiramento, sdo apresentados na forma

de graficos comparativos de freqiiéncias acumuladas abaixo (Figura 10).
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Figura 10 - Anélise granulométrica por peneiramento das amostras da mina,

Os diferentes sitios amostrados apresentam um padrdo de distribuicZo granulométrica
bastante similar, contudo, o contetido de material fino é consideravelmente discrepante
entre os diferentes sitios estudados. Em média, cerca de 83% do material das amostras
se situa entre 0,84 mm e 0,15 mm. A fragfo mais grossa, acima de 0,84 mm, representa
em torno de 2%, enquanto as mais finas, abaixo de 0,15 mm, perfazem 15% da média

das massas' das amostras.

1 Os valores fornecidos pela técnica de peneiramento representam as porcentagens em massa do material.
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6.3 ANALISES GRANULOMETRICAS

6.3.1 Amostras da Mina Ponte Alta

Os resultados das analises granulométricas por peneiramento das amostras do Sitio 01
ao Sitio 05, realizadas por meio da técnica de peneiramento, sfo apresentados na forma

de grificos comparativos de freqiiéncias acumuiadas abaixo (Figura 10).

100 —————
— Sitio 01

£ g0 e

° —— Sitfo 03

>

E — Sitio 04

@ 60 - — Sitio 05

pe)

L]

=

£

§ 40 -

&

[X]

[ =4

E

2 20-

o

.
0 +— : . —
0,01 0,1 1 10

Didmetro das particulas (mm)

Figura 10 - Andlise granulométrica por peneiramento das amostras da mina,

Os diferentes sitios amostrados apresentam um padrio de distribuicio granulométrica
bastante similar, contudo, o conteddo de material fino é consideravelmente discrepante
entre os diferentes sitios estudados. Em média, cerca de 83% do material das amostras
s¢ situa entre 0,84 mm e 0,15 mm. A fragdo mais grossa, acima de 0,84 mm, representa
em torno de 2%, enquanto as mais finas, abaixo de 0,15 mm, perfazem 15% da média

das massas'® das amostras.

¥ 05 valores fornecidos pela técnica de peneiramento representam as porcentagens em massa do material.
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O Sitio 05 contém o material mais fino da mina, com 21% abaixo de 0,15 mm ¢ apenas
0,8% acima de 0,84 mm. Comparativamente, o material do Sitio 2 possui a menor
quantidade de finos, apenas 9,8% abaixo de 0,15 mm, enquanto que o Sitio 03 apresenta

a maior quantidade de grossos, 4,4% acima de 0,84 mm.

6.3.1.1 Andlises quimicas por fracdo granulométrica

Abaixo, nas Tabelas 9 a 13, sfio apresentados os resultados das anélises quimicas por
fraciio granulométrica das amostras da mina. Apesar de néo constar nas tabelas, também
foram analisados CaO, MnO e P,0s, 0s quais, sistematicamente, apresentaram valores

abaixo do limite de deteccéio da técnica empregada (<0,10%).

Tabela 9 - Andlise quimica por fra¢do granulométrica da amostra Sitio 01

FRACAO Massa Teores (% em massa) Distribuicio (%)
(mm) (%) SiOz A1203 F8203 Nazo Kzo TiOz MgO SlOz A1203 Fe203 TiOz
+0,84 3,1 1950 097 099 <0,10 0,20 0,029 <0,10] 3,0 3,8 150 30

-0,84 +0,60 7,0 97,7 029 004 <0,10 0,10 0013 <0,10 7.0 46 133 57
-0,60+042 | 22,4 | 990 021 003 <0,10 <0,10 0,003 <0,10{ 22,7 59 22 146
-0,42+0,30 254 1992 020 0,03 <010 <0,10 0,004 <0,10| 258 51 62 166
-0,30+0,21 | 20,2 | 98,9 024 004 <010 <0,10 0,010 <«0,10| 20,5 64 39 132
-0.21 +0,15 11,0 | 98,6 035 007 <0,10 <0,10 0,020 <0,10| 11,1 51 37 89
-0,15+0,074 | 74 | 967 095 0,19 <010 0,11 0,075 <0,10| 73 80 65 133

-0,074 36 | 699 251 270 052 1,82 0420 021 | 2,6 609 472 24,6
Total calculado| 100,0 | 97,5 1,21 0,17 .. .. 0028 .. |100,0 100,0 100,0 100,0
Total dosado 97,7 137 015 0,14 0,11 0,060 <0,10

Tabela 10 - Andlise quimica por fragéo granulométrica da amostra Sitio 02.

FRACAO |Massa Teores (% em massa) Distribui¢io (%)
(mm) (%) | 8Si0; ALO; Fe;03 Na,0O K, O MgO TiO, | SiO; ALQ; Fe;0; TiO,
+0,84 11 1965 079 <001 <0,10 0,10 <0,10 0.040] 1,07 094 .. 174

0844060 | 52 | 987 013 <001 <0,10 <0,10 <0,10 0,004| 524 074 .. 083

-0,60+0,42 | 20,8 | 98,0 0,09 <0,01 <0,10 <0,10 <0,10 0,000( 20,9 2,05 .. 0,00

-0,42+0,30 32,1 | 99,3 0,08 <001 <0,10 <0,10 <0,10 0,000( 32,6 2,81 .. 000

-0,30 +0.21 202 | 994 0,12 <0,01 0,11 <0,10 <0,10 0,004| 20,6 2,66 .. 324

-0,21 +(,15 10,8 | 98,9 0,22 <001 <0,10 <0,10 <0,10 0,033 | 11,0 2,61 .. 143

-0,15 +0,074 6,0 | 97.0 068 <001 <0,10 <0,10 0,10 0,123| 594 446 .. 295
-0,074 38 | 696 200 001 <010 <0,10 <0,10 0,330| 2,72 83,7 .. 504

Total calculado| 100,0 | 7,7 091 .. .. 0025(100,0 100,0 .. 1000
Total dosado 984 090 0,01 <0,10 <0,10 <0,10 0,025
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Tabela 11 - Andlise quimica por fragéo granulométrica da amostra Sitio 03.
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FRACAQ |Massa Teores (%) Distribuiciio (%)
(mm) (%) | Si0; ALO; Fe;0; Na,0 KO TiQ, MgO | Si0; ALO; Fe;0; TiO;
+0,84 44 | 980 043 0,10 <0,10 0,13 0,012 <0,10| 4,5 2,0 2.9

0.84+0,60 | 7,3 | 98,7 0,116 <001 <0,10 <0,10 0,010 <0,10| 7.4 13 4,0

0,60+042 | 22,0 { 99,1 0,13 <0,01 <0,10 <0,10 0,006 <0,10| 22,3 3,1 7.1

-042+0,30 | 208 | 992 0,11 <001 <0,10 <0,10 0,007 <0,10] 21,2 25 7.9

-0,30+0,21 | 183 | 989 0,13 001 <0,10 <0,10 0,016 <0,10( 18,6 2,5 15,8

-021+0,15 | 11,8 | 99,0 020 002 <0,10 <0,10 0,029 <0,10| 120 2,5 184

-0,15+0,074 | 104 | 97,4 0,59 0,06 <0,10 0,13 0,055 <0,10| 104 6,6 30,8
-0,074 49 } 725 152 142 <0,10 <0,10 0,050 <0,10| 3,6 79,6 13,2

Total calculado} 100,0 | 97,5 093 .. . 0019 .. |100,0 100,0 100,0

Total dosado 984 1,06 0,06 <010 <0,10 0,029 <0.10

Tabela 12 - Anélise quimica por fragdo granulométrica da amostra Sitio 04.

FRACAQO |Massa Teores (% em massa) Distribuicao (%)
(mm) (%) | 8i0; ALO; Fe;O; Na,O KO TiO, MgO| Si0; ALO; Fe;03 TiO,
+0,84 1,3 | 94,1 240 0,15 0,20 0,56 0,086 <0,10| 1,2 L5 4,1

-0,84 +0,60 24 1938 082 0,10 0,04 028 0,095 <0.10| 2,3 1,0 8.6

-0,60 +0,42 96 | 984 0,33 0,01 003 0,06 0022 <0,10| 9.8 15 8,0

-0,42+0,30 23,0 (979 0,16 001 0,02 0,02 0005 <0,10| 234 1,38 44

-0,30+0,21 29,0 | 984 0,16 <001 0,02 0,08 0008 <0,10| 29,7 23 8,8

-0,21 +0,15 17,3 | 96,5 0,20 <0,02 0,02 0,03 0009 <0,10( 174 1,7 59

-0,15+0,074 | 11,6 | 97,3 0,60 0,06 0,04 0,11 0,034 <0,10| 11,8 34 15,0
-0,074 57 | 73,5 315 066 054 2,52 0212 026 | 43 86,9 454

Total calculado| 100,0 | 96,2 1,25 - 006 021 0026 .. |100,0 100,0 100,0

Total dosado 95,1 1,33 0,12 <0,10 023 0,019 <0,10

Tabela 13 - Analise quimica por fra¢do granulométrica da amostra Sitio 05.

FRACAO |Massa Teores (% em massa) Distribuicéo (%)
(mm) (%) | 8i0; ALO; Fe,0; Na;0O K,O TiO,; MgO | Si0; AlLO; Fe;O; TiO;
+0,34 08 |858 523 322 010 078 0210 009| 07 18 66 29

0.84+0,60 | 1,5 | 883 1,87 035 <010 043 0044 <0,10| 14 12 14 12

-0,60 +0,42 85 | 97,7 098 0,17 <010 0,19 0,027 <0,10| 88 37 40 41

-0,42+0,30 235 | 97,5 053 0,10 <0,10 0,08 0,021 <0,10| 241 55 61 89

-0,30 +0,21 270 97,3 058 0,13 <0,10 0,07 0,020 <0,10727,7 70 98 97

-0,21 +0,15 174 | 97,5 1,08 022 <0,10 0,17 0,041 <0,10| 17,2 84 102 128

-0,15+0,074 | 13,1 | 954 2,14 037 <010 028 0,066 <0,10| 13,2 125 13,2 156
-0,074 82 | 733 164 2,18 0,18 1,69 0304 025] 63 599 486 449

Total calculado| 100,0 | 95,0 225 0,37 .. 027 005 .. |100,0 100,0 100,0 100,0

Total dosado 95,1 228 042 0,12 <0,10 0,210 <0,10
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Praticamente, a totalidade das amostras estudadas apresenta teores de Al;O3, Fe,Oz e
K0, relativamente altos na fra¢do mais grossa, acima de 0,84 mm (com excec¢do da
amostra do Sitio 02, praticamente desprovida de contaminagdo por ferro). Os
enriquecimentos observados neste intervalo sdo devidos ao acimulo de minerais
micédceos de granulag@o grossa (AlO; e K;0) e & 6xido ¢ hidréxidos ferro-aluminosos

que cimentam os grios de quartzo, originando agregados bastante coesos.

Para todas as amostras estudadas, é muito evidente a alta concentragio de aluminio e,
em menor quantidade, de ferro, abaixo de 0,074 mm, bem como, o indesejdvel
enriquecimento destes elementos ji abaixo de 0,15 mm. Esse comportamento também

pode ser ilustrado pelos valores da distribui¢éo de Al,O3 e FezO3 nas fracSes analisadas.

Apesar do Sitio 05 apresentar o0 maior contetido de finos, ¢ interessante notar que o teor
de Al;0; na fragio -0,074 mm é 16%, enquanto que no Sitio 02, para a mesma fra¢io, 0
teor de AlO3 ¢ 20,0%. Comparando-se a distribuicdo do Al;O3 entre os dois sitios,
verifica-se que no Sitio 02 praticamente todo aluminio (84%) estd contido na fragio

abaixo de 0,074 mm, ao passo que, na amostra do Sitio 05 este valor é de 60% de Al,O;,

A concentragdo de Al,Os nas fragdes abaixo de 0,15 mm estd diretamente associada a
maior concentragio de minerais miciceos de granulagfo fina e de argilominerais. O

comportamento do Fe,O3; segue a mesma tendéncia do aluminio, concentrando-se nas

mesmas fracdes, porém com menor intensidade.
6.3.2 Amostras da unidade de beneficiamento de minério e da fabrica

Os resultados da analise granulométrica por espalhamento de luz laser de baixo angulo
das amostras da unidade de beneficiamento, Alimentacéo, Rejeito e Produto Final, sdo
apresentados na Figura 11 sob a forma de grificos de freqiiéncia acumulada abaixo,
permitindo a comparacfio da distribuicfio! do tamanho das particulas entre as diferentes

amostras estudadas.

' 05 valores fornecidos pela técnica de LALLS representam as porcentagens em volume do material.
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Figura 11 - Analise granulométrica por espalhamento de luz laser de baixo dngulo
(LALLS) das amostras Alimentagéo, Rejeito € Produto Finai.

A partir das distribui¢Ges das amostras Rejeito, Produto Final e Alimentagfo, ¢ do
respectivo ajuste da curva da Alimentagdo Calculada, verificou-se que a fragdo fina
(rejeito) representa cerca de 10% em massa do total da alimenta¢do do beneficiamento.
Ao mesmo tempo, calculou-se que o corte granulométrico promovido pelo processo

situa-se proximo de 0,12 mm (“dso” da curva de particio).

Apenas com cariter comparativo, observa-se que a amostra da Minas-Rio apresenta

granulagdo mais grossa do que a areia Produto Final.

6.3.2.1 Andlises quimicas por fracdo granulométrica

A seguir, nas Tabelas 14 a 18, sio exibidos os resultados das analises quimicas por
fragdo granulométrica das amostras da unidade de beneficiamento de minério e da
amostra da fabrica. Novamente, os teores de CaO, MnO e P05 ficaram abaixo do limite
de detecglio para a maioria dos produtos investigados, com excegdo da amostra Rejeito,

a qual apresenta alguns teores de CaO acima de 0,10%.
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Tabela 14 - Andlise quimica por fragdo granulométrica da amostra Alimentac3o.

FRA(;AO Massa Teores (% em massa) Distribuico (%)
(mm) (%) | Si0; ALO; Fe;O; NaO K;0 TiO; MgOi Si0; ALO; Fe,0; TiO;
+0,84 27 | 93 060 006 <010 012 0010 <0I0| 27 18 12

-0,84 +0,60 63 | 990 017 <001 <010 <010 0016 <010 64 12 44

-0,60 +0,42 186 | 990 011 <002 <010 <010 0001 <0,10| 188 23 08

-0,42+0,30 279 [ 93 010 <003 <010 <010 0002 <0,10| 284 3,1 24

-0,30 +0.21 204 | 90 013 <0 <010 <010 0006 <0,10| 206 30 5,3

-0,21 +0,15 119 | 990 0,19 001 <010 <0i0 0021 <010] 121 25 109

-0,15 +0,074 82 [ 976 061 005 <010 011 0072 <00 82 57 259
-0,074 39 | 71,1 181 083 <010 200 0285 <010| 29 203 490

Total calculado| 1000 | 978 0,89 . 0023 . }1000 1000 1000

Total dosado 978 100 006 <010 <010 0032 <010

Tabela 15 - Anélise quimica por fracio granulométrica da amostra Produto Final.

FRACKO Massa Teores (% em massa) Distribuicio (%)
(mm) (%) | Si0; ALO; Fe;0; Na,0 K;O TiO; MgO | Si0; AlLO; FeyO; TiO,
+0,84 22 [ 981 099 010 <010 <010 0083 OI0( 22 174 65

-0,84 +0,60 62 | 993 012 001 <010 <010 0003 <0I0| 62 58 16

-0,60 +0,42 244 | 93 009 <001 <010 <010 0001 <0,10| 244 17,1 22

-0,42+0,30 291 | 995 008 <001 <010 <010 0001 <0,10( 292 182 26

-0,30 40,21 29 | 95 007 <001 <010 <010 004 <010} 229 125 3.1

-0,21+0,15 107 | 90 013 001 <010 <010 0028 <«010| 107 108 264

-0,15 +0,074 4,1 983 023 005 <010 <010 0093 <010 4,1 74 340
-0,074 04 | 864 363 051 <010 040 0560 <0,10| 03 107 186

Total calculado| 1000 | 993 0,13 .. . 0011 .. |1000 1000 1000
Total dosado 94 020 002 011 <010 0020 <010

Tabela 16 - Anélise quimica por fragéio granulométrica da amostra Grossos.

FRACAO |Massa Teores (% em massa) Distribuicao (%)
() (%) | Si0; ALO; Fe;0; Na;0 KO TiO, MgO | Si0; AlLO; Fe;0O; TiO;
+0,84 211 | 976 081 037 <010 011 009 <0,10| 209 452 553

-0,84 +0,60 11,7 1 992 018 002 <010 <010 0006 <0l0| 118 56 38

-0,60 +0,42 20,7 | 989 011 <001 <010 <00 0000 <0,l0| 208 60 00

-0,42+0,30 227 | 990 010 <001 <010 <010 0001 <010{ 228 6,0 12

-0,30 +0,21 127 | 988 014 <001 <010 <010 0011 <0I10| 128 47 75

-0,21 +0,15 66 | 984 022 002 <010 <010 0027 <010| 66 38 9.5

-0,15 +0,074 36 | 973 038 008 <010 010 0067 <010| 35 355 12,8
-0,074 09 | 842 979 0358 021 129 0207 018 ] 08 231 99

Total calculado| 1000 | 984 038 009 . 0019 .. |1000 1000 1000
Total dosado 981 046 0,12 <010 <010 0015 <010




Tabela 17 - Andlise quimica por fra¢io granulométrica da amostra Rejeito.
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FRAC,AO Massa Teores (% em massa) Distribuiciio (%)
(mm) (%) | $i0; ALO; Fe;0; Na;0 K;0 T';O MgO CaO|SiO; A';O F":O TZO
+0,60 45 | M2 1,69 038 <010 <010 0,04 <010 <010} 48 12 43 23

-0,60 +0,42 82 | 974 036 006 <010 <0,10 001 <010 <010 90 05 13 10

-0,42+0,30 1,1 | 968 051 007 <010 <0,10 001 «0.10 <0.10| 120 09 21 16

-0,30 +0,21 177 | 978 089 008 <010 010 001 <010 <010 195 25 36 20

-0,21 40,15 43 [ 963 1,02 011 <010 020 003 <010 <0.10| 371 34 92 129

-0,15+0,074 | 157 | 756 173 071 045 192 027 020 010|133 423 283 478
-0,074 84 | 49 360 241 053 185 034 021 014| 43 473 513 324

Total calculado| 1000 | 890 643 040 0 . 1000 100,0 1000 1000
Total dosado 013 564 044 <010 042 010 <0.10 <010

Tabela 18 - Andlise quimica por fragéo granulométrica da amostra Minas-Rio.

FRACAO Massa Teores (% em massa) Distribuicéo (%)
(mm) (%) SiOz A1203 Fe203 Na20 K;O TiOz MgO SiOz A1203 Fe203 Ti()z
+0,84 380 | 972 010 007 <010 <010 002 <010} 375 529 7.3

-0,84 +0,60 233 | 98 005 <001 <010 000 001 <010} 237 162 2,6

-0,60 +0,42 23 1991 003 <001 <010 000 004 <10} 225 93 79

-0,42+0,30 04 | 985 005 006 <010 000 019 IO 105 73 196

-0,30 +0,21 37 | 957 04 020 <010 000 057 <010 36 20 213

-0,21 +0,15 13 | 974 008 051 <010 000 128 <010 13 15 169

-0,15 +0,074 07 | 932 020 094 <010 <010 251 <010 06 18 16,6
-0,074 04 | 884 161 107 <010 010 187 <010 04 90 77
Total calculado| 1000 | 982 007 0,10 - | 1000 1000 1000
Total dosado 080 003 006 <010 <010 010 <0l0

O tratamento atual produz uma melhora real na qualidade do minério, mesmo que

insuficiente 3 produgdo do SiC-Verde (de 1,0% para 0,20% Al;Os). Comparando os

resultados obtidos para as amostras Alimentagdo e Produto Final, percebe-se que a

lavagem que vem sendo aplicada sobre o minério reduz substancialmente os teores de

ferro e aluminio em todas as faixas analisadas.

Os teores de Al,O3; ¢ FesOs nas amostras Produto Final e Grossos torna evidente a

contaminagfio exercida pelo material mais grosso que 0,84 mm, fato jé assinalado,

relacionado 2 presenca de agregados de quartzo cimentados por oxi-hidréxiodos de

aluminio e ferro.
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6.4 SEPARACOES MINERAIS

Conforme detalhado nos itens 4.6 ¢ 4.7, os ensaios de separa¢fio mineral (liquido denso
e Frantz) foram precedidos pela classificagdo granulométrica das amostras estudadas
acima de 0,074 mm. Adicionalmente, as amostras submetidas 4 separagio magnética em

Frantz também foram previamente classificadas abaixo de 0,84 mm,

Adiante, s3o apresentadas em tdpicos separados as discussdes dos resultados obtidos

para cada um dos ensaios de separagOes efetuados.
6.4.1 Separacoes por liquidos densos

As separagdes minerais por liquidos densos geraram trés produtos por amostra estudada:

o +0,074 mm flutuado (d<2,95 g/em’)
o 40,074 mm intermedidrio (2,95<d<3,30 g/cm®)
o +0,074 mm afundado (d>3,30 glem®)
Os resultados de balango de massa e de andlise quimica desses produtos so

apresentados, a seguir, nas Tabelas 19 e 20, respectivamente para as amostras da mina e

da unidade de beneficiamento.



Tabela 19 - Separagdes em liquidos densos das amostras da mina.
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Amostra |Massa Teores (% em massa) Distribuiciao (%)

Produto (%) (Si0; ALO; Fe;03 Na,0 K,0 CaO TiO; ZrO; OTR| Si0; ALO; Fe,0; TiO,

Sitio 01

Flutuado 964 (985 047 007 <0,10 <0,10 <0,10 001 974 332 357 240
Intermedidrio | 002 [329 234 318 <010 094 194 279 030 006/001 03 36 14

Afundado 04 (133 153 229 <010 0,12 011 370 559 250|001 04 52 369

-0,074mm 36 |699 251 270 052 1,82 <010 042 26 661 554 377
Total calculado] 1000|974 137 018 .. - . 04 1000 1000 1000 1000
Total dosado 977 137 015 014 011 <010 006

Sitio 02

Flutuado 96,1 1987 024 001 <010 <010 <0,10 0,01 973 230 767 174
Intermedidrio | 001 |459 415 228 <010 049 077 521 078 036|001 05 40 19

Afundado 003 [104 883 385 <00 <010 015 590 708 568|000 02 142 456
-0,074 mm 38 |696 200 00l <010 <010 <0,10 0,33 27 762 51 351
Total calculado| 1000 |97,5 100 001 .. - 0 1000 1000 1000 1000
Total dosado 984 090 001 <010 006 <0,10 002

Sitio 03

Flutuado 95,1 1984 024 002 <0,10 <010 <0,10 0,01 93 234 160 272
Intermedidrio | 002 |566 233 132 <010 144 067 231 034 035|001 04 21 16

Afundado 003 (734 568 282 <010 015 <010 461 513 360000 02 89 605
-0,074 mm 49 725 152 142 <0,10 <010 <0,10 005 37 761 730 108
Total calculado| 1000 [97.1 098 010 .. - 002 1000 1000 1000 1000
Total dosado 984 106 006 <010 <010 <0,1¢ 0,03

Sitio 04

Flutuado 943 (982 033 002 <010 <010 <0,10 0,01 957 239 259 225
Imtermedidrio | 001 421 263 195 <010 1,73 084 488 050 1481000 02 30 14

Afundado 003 |100 507 228 <010 023 011 473 594 4421000 01 105 403
-0,074 mm 57 (735 174 066 054 252 <0,10 021 43 758 605 358
Total calculado| 1000|968 130 006 .. w . 003 1000 1000 1000 1000
Total dosado 951 133 012 <0110 023 <0,10 002

Sitio 05

Fiutuado 917 (975 073 013 <010 <0,10 <0,10 0,02 937 389 341 224
Intermedidrio | 005 |338 200 393 <010 125 02! 29 019 021({002 04 59 23
Afundado 007 |162 161 291 <010 042 000 287 528 146|001 05 68 347
-0,074 mm 82 |733 led4 2,18 018 1,69 <010 030 63 602 3532 407
Total calculado| 1000 1954 24 0634 . w . 006 1000 1000 1000 1000
Total dosado 951 228 042 012 <010 <010 006




96

Tabela 20 - Separagdes em liquidos densos dos materiais da unidade de beneficiamento.

Amostra |[Massa Teores (% em massa) Distribuicéo (%)

Produto (%) |8i0, AL;O3 Fe,03 Na,0 K,0 CaO TiO, Zr0, OTR| S$i0; AlLO; Fe;0; TiO;,
Alimentacio

Flintnado 96,0 {981 032 002 <0,10 <010 <0,10 0,01 971 300 287 178
Intermedidrioc | 001 [469 200 184 <010 260 010 722 058 043 .. 02 28 19

Afundado 004 (500 2,13 307 <010 017 <010 540 4,10 183 .. 01 171 506

-0,074mm 40 1711 181 083 <010 200 <010 029 29 69,7 515 297
Total calculado| 1000 1970 1,02 006 .. . 04 1000 1000 1000 1000
Total dosado 931 100 006 <010 <010 <0,10 0,03

Grossos

Flutuado 991 (977 038 005 <010 <010 <0,10 001 992 795 654 412
Intermedidrio | 002 |41,8 26,7 267 <010 08 037 326 034 042| .. 13 82 45

Afundado 003 (135 120 463 <010 023 014 228 143 142| .. 08 196 434

-0,074 mm 09 |82 979 058 021 129 <010 021 08 184 68 109
Total calculado| 1000 1976 047 008 .. - 002 1000 1000 1000 1000
Total dosado 9.1 046 012 <010 <010 <0,10 0,02
Produto Final

Flutuado %6 1981 015 001 <010 <G,10 <0,10 0,01 007 879 525 269
Intermedidgrio | 001 [412 334 169 <010 090 0,75 380 060 058 .. 20 68 17

Afundado 003 (11,3 109 251 <010 011 010 42,7 368 296| .. 21 328 619

-0,074 mm 04 |84 363 051 <010 040 022 056 03 81 78 95
Total calculado| 1030 (980 017 002 .. - 002 1000 1000 1000 1000
Total dosado 94 020 002 011 <010 <0,10 002

O maior valor obtido para a soma das porcentagens em massa dos produtos +0,074 mm
intermedidrio e +0,074 mm afundado foi verificado para o material do Sitio 03,
compreendendo apenas 0,12% da massa total da amostra. Para os demais materiais

estudados esse valor nfo ultrapassa 0,05%.

A parcela de aluminio devida, exclusivamente, & presenca de minerais pesados em
relacdo ao contetido total de Al;O5 na amostra, € de apenas 0,3% no Sitio 04 € 0,7% no
Sitio 01, alcangando cerca de 1% no Sitio 05. Em valores absolutos, a porcentagem de
Al,Os referente aos minerais pesados contidos na frag8o retida em 0,074 mm varia de
0,0015% (Sitio 04) a 0,006% (Sitio 01), alcancando, no maximo, o valor de 0,01% no
Sitio 05.

De modo geral, os produtos +0,074 mm flutuado, apresentaram valores residuais de

aluminio relativamente altos, uma vez que a média da distribuicdo de Al,O3 nas
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amostras dos Sitios 01 ao 04 revela que 26% do aluminio esté associado a este produto.
O maior teor de ALO; dos produtos +0,074 mm flutuado foi verificado para a amostra
do Sitio 05 (0,73 %), enquanto que os sitios 02 e 03 teor de 0,24% de Al,Os, o qual

ainda é mais elevado que o teor da amostra Produto Final (0,20% de Al;O3).

A distribuiciio do Al;O3; na amostra Produto Final revela que praticamente 88% do
aluminio concentra-se no produto +0,074 mm flutuado, uma vez que o contetido de

finos (< 0,074 mm) é praticamente inexistente.

Os teores relativamente elevados de Al,Os, aliados aos baixos teores de K;O e Na,O
(<0,10%) verificados para todos os produtos flutuados, sugerem a presenca de outras
fontes de Al,O; contaminantes das amostras que nao o0s minerais micaceos e,

certamente, muito mais relevantes que os minerais pesados encontrados.

Andlises quimicas mais detalhadas dos produtos +0,074 mm intermedidrio e
+0,074 mm afundado, a partir da determinagéo de um maior nimero de 6xidos,
revelam concentragbes secunddrias de Oxidos de ftitanio e de zircOnio e,
subordinadamente, de Nb,Os e oxidos de terras raras, tais como, Y103, CeQ;, ThO,,

Sm,03, dentre outros.
6.4.2 Separacides magnéticas em Frantz

A partir das separacdes magnéticas em Fraarz foram originados dois produtos por

amostra estudada:

e -0,84+0,074 mm ndo magnético

e -0,84+0,074 mm magnético

Os resultados obtidos sio apresentados nas Tabelas 21 e 22, respectivamente, para as

amostras da mina e da unidade de beneficiamento.
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Tabela 21 - Separagiio magnética em Frantz das amostras da mina.

Amosira Massa Teores (% em massa) Distribuicio (%)

Produto (%) SiOz ALQO; F8203 Na;O K20 Ca0 TiO, SiOz Ale;!, F8203 Ti02

Sitio 01

+0,84 mm 3,1 (950 097 099 <0,10 0,21 <0,10 0,03 | 3,1 21 149 21

Magnético 06 | 567 229 450 041 293 . 263 04 105 143 410
Nao magnético | 92,7 | 95,7 0,36 0,05 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 93,9 236 229 204

-0,074 mm 3,6 | 699 251 2,70 052 1,82 <0,10 042 2,7 638 479 365
Total calculado | 100,0| 94,5 141 0,20 .. .. 0,04 [100,0 100,0 100,06 1000
Total dosado 977 137 0,15 0,14 0,11 <0,i0 0,06

Sitio 02

+0 84 mm 1,1 | 965 0,79 <001 <0,10 0,10 <0,10 0,04 | 1,1 09 1,2

Magnético 02 | 763 183 1,61 1,27 .. 95801 31 332 451
Ndo magnético | 949 | 98,1 0,19 0,01 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 96,0 18,3 62,1 18,2

-0,074 mm 3,8 | 69.6 20,0 001 <0,10 <0,10 <0,10 0,33 | 2,7 77,7 47 355
Total calculado | 100,0| 97,0 0,98 0,01 .. 0,04 [100,0 100,06 100,0 100,0
Total dosado 984 090 001 <010 <0,10 <0,10 0,03

Sitio 03

+0,84 mm 44 | 980 043 0,10 <0,10 0,13 <0,10 001 | 46 1,8 43 1,8

Magnético 05 | 63,4 18,8 3,57 0,28 3,07 . 441103 92 176 7373
Ndo magnético | 90,2 | 96,4 020 001 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 [ 914 174 10,5 16,9

-0,074 mm 49 | 72,5 152 142 <0,10 <0,10 <0,10 0,05 | 3,7 71,6 67,6 80
Total calculado | 100,0| 95,1 1,04 0,10 .. ... 0,03 ]100,0 100,0 100,0 100,0
Total dosado 984 1,06 0,06 <0,10 <0,10 <0,10 0,03

Sitio 04

+0.84 mm 12 1941 240 0,15 020 056 <0,10 009 1,3 22 30 31

Magnético 05 [ 57,7 234 347 011 5,15 3391 03 79 249 438
Ndo magnético | 92,6 | 944 023 001 <0,10 <0,10 <0,10 0,0 | 940 16,0 12,7 18,38

-0,074 mm 57 | 735 174 066 054 2,52 <0,10 0,21 | 45 739 594 343
Total calculado | 100,0| 93,0 1,33 0,06 .. 0,03 1100,0 100,0 1000 1000
Total dosado 95,1 1,33 0,12 <010 0,23 <0,10 0,02

Sitio 05

+0,84 mm 08 (858 52 322 010 078 <010 021 ( 07 1,9 76 25

Magnéfico 1,3 1593 21,6 5,53 . 3,38 . 216\ 08 134 219 437
Néo magnético | 89,7 | 96,8 044 0,05 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 92,1 19,2 150 14,2

-0,074 mmn 82 | 733 164 2,18 018 1,60 <0,10 030 | 64 655 555 396
Total caleulado | 100,0| 94,3 2,06 032 .. .. 00611000 100,0 100,0 100,0
Total dosado 95,1 2,28 042 0,12 <0,10 <0,10 0,06
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Tabela 22 - Separagdio magnética em Frantz das amostras da unidade de

beneficiamento.

Amostra Massa Teores (% em massa) Distribuicio (%)

Produto (%) S]Oz Aleg F8203 Na20 K20 Ca0 TiOz SiOz A1203 F6203 TiOz
Alimentacio

+0,84 mm 27 963 060 006 <0,10 0,12 <0,10 0,01 | 2,7 1,7 29 09
Magnético 03 1642 162 445 2,78 4481 0,2 5,0 233 43,1
Ndo magnético [ 93,1 | 98,6 0,19 0,01 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 943 18,5 159 19.6
-0,074 mm 39 (71,1 181 0,83 <0,10 2,00 <0,10 029 | 2,9 748 579 364
Total calculado | 100,0| 97.4 0,95 0,06 .. w. 0,03 |100,0 100,0 100,0 100,0
Total dosado 97,8 100 006 <0,10 <0,10 <0,10 0,03

Grossos

+0.84 mm 21,1 1976 0,81 037 <010 0,11 000 005|209 390 750 420
Magnético 03 [ 651 186 450 0,16 327 020 248 02 12,7 129 300
Ndo magnético | 77,7 | 98,8 0,16 0,01 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 78,1 284 7.2 205
-0,074 mm 09 |82 979 058 021 1,29 <0,10 021 | 08 199 49 75
Total calculado | 100,01 98,3 044 0,10 .. . 0,02 [100,0 100,6 100,0 100,0
Total dosado 98,1 046 0,12 <0,10 <0,10 <0,10 0,02
Produto Final

+0,84 mm 22 (981 029 0,10 <0,10 <0,10 <0,10 0,03 | 23 3,9 87 3,3
Magnético 03 (71,6 14,1 4724 2,60 476 | 0,2 246 50,7 62,8
Ndo magnético | 97,1 [ 97,2 0,11 001 <0,10 <0,10 <0,10 0,01 | 972 634 327 244
-0,074 mm 04 [ 864 363 051 <010 040 022 056| 03 81 7.8 95
Total caleulado | 100,0| 97,1 0,17 0,02 ... .. 0,02 11000 100,0 100,0 1000
Total dosado 994 020 0,02 0,11 <0,10 <0,10 0,02

A exemplo do observado nas separagGes por liquidos densos, os teores de Al,O; junto

aos produtos ndo magnéticos ndo sofreram a redugiio esperada. Nas amostras da mina,

0s teores dos produtos +0,84-0,074 mm ndo magnético (praticamente isento de minerais

miciceos) variam de 0,19% a 0,44% de Al,Os, corroborando com a sugestdo da

presenca de uma fonte adicional de aluminio no minério, além dos minerais micéceos

ou pesados.

A parcela de aluminio junto aos produtos +0,84-0,074 mm néo magnético para os sitios

da mina, representam de 16% a 24% do total de Al,O3 contido nas amostras. Para o

produto final esse valor aumenta para 63% do total da amostra. Se considerada,

exclusivamente, a fragdo acima de 0,074 mm, estes valores oscilam entre 56% e 82%

para as amostras da mina e representam 69% do aluminio do produto final.
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Os produtos +0,84-0,074 mm magnético, sio constituidos essencialmente por minerais
micéceos e, subordinadamente, quartzo. Andlises quimicas demonstram elevados teores
de AlO3 (14% a 23%) e, secundariamente, de Fe;O; (1,6% a 5,5%), K20 (até 3,4%) e
Na,O (até 0,4%).

6.5 ANALISES MINERALOGICAS

Os estudos mineraldgicos que se seguem foram realizados, tanto para definir a
assembléia de minerais pesados presentes, como para identificar outras eventuais fases
portadoras de alumfnio, conforme foi sugerido pelos resultados obtidos nos ensaios de

separacdo mineral.
6.5.1 Minerais pesados

As anilises mineralogicas dos minerais pesados presentes nas areias foram efetuadas a
partir de aliquotas dos produtos -0,074 mm afundado dos Sitios 01 ao 05, mediante a
combinagio das técnicas de microscopia estereoscdpica, difratometria de raios X ¢
microscopia eletronica de varredura, conforme os procedimentos apresentados nas

secOes 4.9,4.10e 4.11.

Os minerais identificados foram cianita, principal fase portadora de Al,O; (dentre os
pesados), hematita, magnetita, goethita, rutilo, anatdsio, monazita, alumino-fosfatos e
zircdo. Os detalhes dos resultados obtidos por cada uma das técnicas citadas sdo

apresentados na seqiiéncia em que foram realizados.

As andlises ao microscopio estereoscépico envolveram a observagio dos aspectos
morfolégicos (habito e clivagem), bem como, do brilho e da coloragio dos minerais. A
realizacdo desta andlise permitiu identificar a presenga de rutilo, anatisio, cianita, zircdo
e oxi-hidréxidos de ferro. A Fotomicrografia 1 apresenta um mosaico ilustrativo dos

minerais citados.
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rutilo/anatasio

2

cianita

agreg. oxid. ferro

Fotomicrografia 1 - Sitios diversos. Composigdo de imagens das principais fases de
minerais pesados. (Sem escala por se tratar de uma composigéio de vérias imagens)

A seguir, as anélises por difratometria de raios X, nio s6, confirmaram a presenca
destes minerais, como também, revelou a presenga de goethita, hematita (6xidos de

ferro) e monazita, além de mica e caolinita.

Uma comparagio entre os difratogramas dos cinco produtos -0,074 mm afundado das
amostras da mina ¢ apresentada na Figura 12, na qual estio assinalados os principais
picos correlacionados as fases identificadas, indicando que a composicio dos minerais

pesados € praticamente a mesma para os Sitios 01 ao 05.
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g q

Figura 12 - Difratogramas dos produtos -0,074 mm afundado relativos s amostras dos
Sitios 01 ao 05.

Por fim, a analise dos minerais pesados ao MEV possibilitou uma caracterizagéio

complementar das varias fases ja citadas, além da identificagio adicional de

pseudomorfos de pirita e alumino-fosfatos (gorceixita/goyazita?).

As virias feigBes observadas so apresentadas nas Fotomicrografias 2 a 9 e respectivos

espectros de EDS nas Figuras 13 ¢ 14.
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EHT = 20.00 kv b Am Sitio 1
WD= 28 mm Detector= QBSD

Fotomicrografia 2 — Sitio 01, imagem de elétrons retro-espaihados ao MEV. Algumas
das fases minerais identificadas: 1 — cianita; 2, 3 e 6 — agregados secundérios com
predominincia de 6xidos de ferro; 4 — alumino fosfato (Ca, Fe, Bae ETR
subordinados); 5 —mica

cps ops
8o] A 10—- a
3 cianita (1) 3 6xid. ferro (2)
B
40 E
a [
20 si .
_E‘ 2__ Fe Fe
= a Y
o T L T T T T T o A ettty T T y T 7 T Y
2 4 1] a 10 2 4 @ 8 10
Energy (e Enargy duaV)
cps
-
- Al 1
1 £ F o
20— s .
] mica (5) . alumino fosfato (4)
15— - 1
o 20

N
&
a
o]

o I i i 8 & W
Energy (kaVy Enargy (keV)

Figura 13 - Espectros de EDS referentes s fases minerais citadas na Fotomicrografia 2



104

-

EHT = 20,00 kV Mag= 80X Am Sitio 1
WD= 28 mm Detector= QBSD

Fotomicrografia 3 - Sitio 01, imagem de elétrons retro-espalhados ao MEV. Algumas
das fases minerais identificadas: 7 ¢ 9 - fosfato de terras raras; 8 - rutilo; 9 - agregados
secundérios com predominéncia de 6xidos de ferro (Al, Si, P, etc, subordinados) em
associac@o com fosfato de terras raras (ETR).

ops cps

T
fosfato de ETR (7) 3
-3 rutilo (8)
20-]
10—
3 6 Ti
N, A e
o T T i T T T T T
2 9 ] 8 10 2 4 a I3 10
Energy eV Enesgy (keV)
opx opr
30 .
3 oxid. Fe (10)
» Fa
20—
10— Al
Fe P
9 |P Fe
- B [ S e by

19
Enargy (V) Enargy (keV)

Figura 14 - Espectros de EDS referentes as fases minerais citadas na Fotomicrografia 3
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Fotomicrografia 4 - Sitio 01, imagem de elétrons retro-espalhados. Agregado
secundério poroso (11), com predomindncia de 6xidos de Fe, Al e Si (P, Ti, etc,
subordinados); gréio de rutilo idiomérfico ao centro da imagem.

Fotomicrografia 5 - Sitio 01, imagem de elétrons retro-espathados. Zircdo (13); graos
idiomérficos de rutilo e agregados secundérios com predominéncia de 6xidos de F e, Al
e Si (P, Ti, etc, subordinados)
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‘

Mag= 100X
Detector= QBSD

Fotomicrografia 6 - Sitio 02, imagem de elétrons retro-espalhados. Algumas das fases
minerais identificadas: 1 - cassiterita; 2 - zircfio; 3 - cianita; 4 - rutilo.

Mag= 1
Detector = QBSD

Fotomicrografia 7 - Sitio 2, imagem de elétrons retro-espalhados. Minerais
identificados: 5 - monazita; 6 - pseudomorfo de pirita; rutilo e agregados secundarios
de 6xidos de Fe (Al, Si P, Ti).
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Detector = QBSD

Fotomicrografia 8 - Sitio 02, imagem de elétrons retro-espalhados. Algumas das fases
minerais identificadas: 8 - mica; grios idiomérficos de rutilo ¢ zircdo, além de
monazita e quartzo

Cianita

Mag= 200X
Detector= QBSD

Fotomicrografia 9 - Sitio 01, imagem de elétrons retro-espalhados. Gréos de cianita e
zircdo idiomorfico
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6.5.2 Superficie dos graos de quartzo

A anilise de outras eventuais fases portadoras de aluminio foi realizada a partir da
observagiio sistemdtica dos produtos +0,074 mm flutuado das amostras da mina, com
teores entre 0,24% (Sitio 02) e 0,73% (Sitio 05) de A1,03; ao MEV com espectrometro

de fluorescéncia raios-X por dispersdo de energia (EDS) acoplado.

Observagdes de imagens de elétrons retro-espalhados ao MEV, indicativas de variages
de composi¢io da amostra por contraste de nimero atémico, evidenciaram o
recobrimento total ou parcial de uma parcela dos grios de quartzo por um material de
maior nimero atdbmico (Fotomicrografia 10), o qual em andlise por EDS confirmou
tratar-se de uma pelicula constituida por Al e O (provavelmente gibbsita), conforme

pode ser observado na Figura 15.

Imagens de elétrons secundirios salientaram a morfologia das crostas aluminosas como

pode ser verificado na Fotomicrografia 14.
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Amostra 1 - Flutuado

LY

Mag= 313X
EHT = 20.00 kV

Fotomicrografia 10 - Sitio 1, imagem de elétrons retro-espalhados a0 MEV. O material
contornado compreende impregnacdes superficiais de Al e O (gibbsita ?) preenchendo
microfraturas dos grios de quartzo.
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Figura 15 - Espectro de EDS referente a area assinalada na fotomicrografia acima (Si
referente ao quartzo abaixo da pelicula de recobrimento).

Feigbes semelhantes a estas foram observadas para todas as amostras estudadas,
indicando que este recobrimento superficial corresponde a principal fonte de aluminio,
tanto para o produto final do beneficiamento, como para os principais produtos obtidos
a partir dos ensaios de separagdes minerais - flutuados e ndo magnéticos -

(Fotomicrografias 11 a 14 ¢ Figura 16).
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Betector = QBSD

Fotomicrografia 11 - Sitio 5, imagem de elétrons retro-espalhados. Gréo de quartzo
totalmente recoberto por Al e O (gibbsita ? e/ou caulinita ?).

Fotomicrografia 12 - Sitio 3, imagem de elétrons retro-espalhados. Peliculas de Al e O
(gibbsita ?) recobrindo gréos de quartzo
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of o

Amostra '{— F|l}

Mag= 155X 100um

EHT = 20.00 kV

Fotomicrografia 13 - Sitio 1, imagem de elétrons retro-espalhados ao MEV. Em tons
mais claros, sdo verificadas impregnacdes superficiais de Al e O (gibbsita ?) sobre grios
de quartzo.
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Figura 16 - Espectro de EDS referente a 4rea esbranquigada da fotomicrografia acima
(S1 referente ao quartzo abaixo da pelicula de recobrimento).
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¥

Detector = SE1

Amostra 5 - Flutuado k&{'

B, N
Mag= 187 X 200pm

EHT = 20.00 kV

Fotomicrografia 14 - Sitio 5, imagem de elétrons retro-espalhados a esquerda
{composigdo) e de elétrons secundarios a direita (morfologia). Peliculas de Ale O
(gibbsita ?) recobrindo grio de quartzo.

6.6 ENSAIOS DE ATRICAO

Uma vez identificada a presencga de peliculas de recobrimento superficial nos gréos de
quartzo como a principal fase portadora de aluminio, nfo s6 nos principais produtos dos
ensaios de separa¢des minerais, como também na amostra Produto Final, foi efetuada
uma série de ensaios exploratorios de atricio com a finalidade de se avaliar as

possibilidades de se minimizar os teores de aluminio.

Qs procedimentos executados durante os ensaios e respectivas condigdes de trabalho

sdo descritos no item 4.12. Os resultados obtidos s3o apresentados na Tabela 23.
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Comparativamente, os ensaios em pH alcalino (AS, BS e CS) proporcionaram uma
melhor limpeza da superficie dos grdos de quartzo em relagio aos ensaios com 0s
mesmos tempos de atrigio em pH natural (respectivamente, A, B e C). Os melhores
resultados foram obtidos para os ensaios do tipo CS, onde se combinou tempo de atricéio

de 12 minutos e adi¢do de NaOH.

A atrigiio do material promoveu a redugio efetiva dos teores de Al O3, embora nenhum
dos produtos tenha atingindo o teor de Al,O; requerido (0,03%). O teor minimo obtido
foi 0,11% de Al,O; para as amostras Sitio 02 (mina) e Alimentacdo (unidade de
beneficiamento). Em relacdo ao ferro, para a grande maioria das amostras (exceto Sitio
05), a atrigio seguida de classificagdio granulométrica acima de 0,074 mm foi suficiente

para adequar o teor de Fe,O3 a especificagio exigida (< 0,015%).

Com excegao da amostra do Sitio 05 (hoje considerada estéril), quase a totalidade (98%)
dos demais produtos obtidos nas diferentes condigSes de ensaio, inclusive aqueles
referentes 4 amostra Alimentagfo, apresentaram teores de aluminio inferiores ao da
amostra Produto Final (0,20% de Al,03). Conforme ilustrado na Tabela 24, os teores de
aluminio nos produtos da atri¢io também foram inferiores aqueles obtidos nos produtos
das separacdes minerais +0,84-0,074 mm ndo magnético (separagdo magnética em
Frantz) e +0,074 mm flutuado (separagio em liquidos densos).

Tabela 24 - Comparagiio entre os teores de ALOs verificados para as amostras tal qual
tal qual e produtos obtidos nos ensaios de atri¢do e separag0es minerais

Teor de Al;0; (% em massa)
RIS +0,074mm  +0,84-0,074mm  Atrigo  Atrigdio
Talqpal Jlutnado néo magnético 6 min 12 min
Sitio 01 1,37 0,47 0,36 0,15 0,14
Sitio 02 0,90 0,24 0,19 0,13 0,11
Sitio 03 1,06 0,24 0,20 0,18 0,14
Sitio 04 1,33 0,33 0,23 0,17 0,15
Sitio 05 2,28 0,73 0,44 0,25 0,23
Alimentagio 1,00 0,32 0,19 0,12 0,11
Produto Final 0,20 0,15 0,11 - -
Minas Rio 0,03 - - - -

13 A denominagio ‘tal qual’ & normalmente empregada para representar as amostras que n80 passaram por processos
que possam ter mudado 2 sua composigio quimica, ou seja, cormespondem ao material tal quat ele foi coletado.
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Os resultados indicam que, mediante a adequada atri¢iio do minério, a Javra do quartzito
de Itutinga pode ser flexibilizada sem a imposicio de critérios de selegdo de material

(baseado atualmente em coloragdes distintas), ampliando consideravelmente as reservas
aproveitaveis.

A coloragdo rosada, mais fortemente observada em alguns locais da mina, refere-se,
essencialmente, A impregnagdo por gibbsita (?), a qual, como foi verificada, é passivel
de ser removida por meio de atri¢do. O AlO; remanescente na amostra esta associado,

principalmente, & presenga de minerais micaceos e, bem secundariamente, a cianita.
6.6.1 Anilise quimica por fracio granulométrica da amostra Comp-CS

Complementarmente aos ensaios de atri¢do, foi efetuada analise quimica por fragdo
granulométrica da composigéo dos produtos CS dos sitios 01 ao 04, identificada como

Comp-CS. Os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 25.

Tabela 25 - Andlise quimica por fragiio granulométrica da amostra Comp-CS.

N (%) Teores {% em massa) Distribuigiio (%)

Fragho (M) | pfassa Si0, ALO; Fe0; TiQ; | Si0, ALO; Fe0; TiO
2 2873 283 2 2 283 283 2

+0,420 162 | 998 0,19 0006 0004 | 161 235 4,7
042040297 | 329 | 999 007 <0001 0006 | 329 17,6 144
0,297 +0,210 | 287 | 999 008 <0001 0007 | 287 175 14,6
-0210+0,150 | 122 | 999 0,12 <0001 0023 | 122 112 20,4
-0,150+0,074 | 10,1 | 995 039 0027 0062 | 101 302 45,8
Total calculado | 100,0 | 99,8 0,13 .. 0014 | 1000 1000 .. 1000

Por meio dos resultados apresentados, verifica-se que o aluminio permanece
concentrando-se nas fragdes extremas, com teores de Al,Os iguais a (,19% para o
material mais grosso que 0,42 mm e 0,39% para a fra¢do mais fina que 0,15 mm. A
distribui¢do do aluminio também demonstra a maior contaminagdio por este elemento

devida a estas fracdes.

A simples remocgéo da fragéo -0,15 +0,074 mam permite abaixar o teor médio da amostra
Comp-CS de 0,13% para 0,10% de Al,Os, aliado a uma recuperagdo em massa de 90%

sobre o produto da atrigdo.
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6.7 ENSAIOS COMPLEMENTARES

Elutriagio: o produto sedimentado, representante do material quartzoso
purificado, apresentou teor de 0,09% de Al,Os aliado a uma recuperagao em
massa de 83% sobre o produto de atri¢go. (75% em massa em relagio a amostra

tal qual).

Separagdo eletrostdtica: o ensaio em separador de alta tensdo mostrou
significativa segregagio em funcdio da granulagdo do material. O produto néo
condutor, teoricamente isento de minerais micéceos, apresentou teor de 0,08%
de Al;03, aliado recuperacdo em massa superior 2 93% sobre o produto de
atricdo (cerca de 84% em massa em relagio a amostra tal qual). Alternativa de
utilizac@o de separador de placas, de forma a evitar a segregaciio granulométrica,
provavelmente deve gerar produtos com teores de Al;Os; ainda menores, aliados

a uma maior recuperagao em massa.
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7 CONCLUSOES

Os estudos realizados indicaram que o quartzito de Ttutinga ndio apresenta restrigdes
quanto a sua distribuicio granulométrica para utilizacéo na producfio de SiC. As varias
amostras estudadas, representativas dos diferentes tipos de materiais encontrados na
mina, ap0s a devida remogfo dos finos apresentam distribui¢des muito semelhantes e

em acordo com as especificagbes exigidas.

Todas as amostras da mina mostram praticamente a mesma composi¢io mineralégica,
bem como, um comportamento muito similar em relagfo as distribuigdes dos principais
elementos deletérios, Al e Fe, na granulometria. Nas fracSes acima de 0,84 mm h4 uma
pequena, porém significativa concentragdo destes elementos, enquanto que nas fragbes
mais finas, abaixo de 0,150 mum, ocorre um enriquecimento bem mais expressivo,

associado a presenca de argilas aluminosas e oxi-hdréxidos de ferro.

Para o material com granulag¢o superior a 0,074 mm, os teores de Fe;Os se enquadram
nas especificagSes requeridas, o que no ocorre em relagdo ao Al,Os, particularmente,
para a fabricaglio de SiC-verde (< 0,03% Al;05). As principais fontes portadoras de
Al;Os estdo associadas aos minerais micédceos, bem como, & presenga de impregnacdes
por hidréxidos de aluminio na superficie dos grios de quartzo e, bem secundariamente,
a cianita e alumino-fosfatos (minerais pesados). Aglomerados endurecidos formados
por particulas de quartzo cimentadas por 6xidos e hidréxidos ferro-aluminosos

constituem a principal fonte de elementos deletérios no material acima de 0,84 mm.

A Tabela 22, abaixo, apresenta um resumo com os teores de aluminio verificados nos
principais produtos obtidos no presente estudo e uma estimativa da distribuigio do

AlOs dentre as principais fases minerais portadoras de aluminio.

Tabela 26 - Teores de Al;O3 nos produtos obtidos e a estimativa da distribuiciio do

aluminio.
Sitio Q1 Sitio 02 Sitiv 03 Sitio 04 Sitio 05| Alimentagio| Produto Final
Teorde Tal qual 1,37 0,90 1,06 1,33 2,28 1,00 0,20
ALOs  +0,074mm flutuado 047 024 024 033 073 0,32 0,15
% em
fn;ssa) +0,074mm ndo magnético | 036 0,19 020 023 044 | 0,19 0,11
Distribuigio Minerais pesados 1 1 <1 <1 3 <1 2
de AO:  Minerais micdceos 49 34 50 50 52 45 48
(%) Impregnagdes superficiais | 50 65 50 50 45 55 50
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A remogio de minerais pesados, através de separagéo por liquidos densos, permitiu uma
expressiva reducdo dos contetidos de TiO; de forma que os teores deste 6xido se situem
abaixo de 0,001%; para o Fe,O; obtem-se teores da ordem de 0,02% a 0,07%. No
entanto, a remogdo de cianita e alumino-fosfatos proporciona uma inexpressiva redugio
no teor de Al,Os, inferior a 0,005% em termos absolutos, visto que, a maior parcela do

aluminio encontra-se associada s impregnagdes superficiais e aos minerais miciceos.

A separaciio das micas por meio dos métodos de separagfio mineral (liquidos densos e
separador magnético tipo Frantz), ndo reduziu suficientemente o teor de Al;Os das
amostras estudadas, seja pela ineficiéncia da separagdio (propriedades fisicas

semelhantes a do quartzo), como também pela presenca de impregnagdes superficiais.

A atricdo do material mostrou-se bastante eficiente para remover as impregnagdes
superficiais dos grios de quartzo, particularmente, em condi¢do de pH alcalino. Os
teores de Al,O; para material atricionado, com granulacio acima de 0,074 mm, situam-
se entre (,11% ¢ 0,15% .Considerando-se, exclusivamente a fragdio acima de 0,15 mm,
o teor Al,O; diminui para 0,10%, em média, para uma recuperagio global de 85% em
massa. Suple-se que, além da limpeza da superficie dos grios de quartzo, esse
procedimento também possa promover a cominui¢iio seletiva de uma parcela das
particulas micéceas, tornando-as passiveis de serem removidas junto com a fragio fina.
Paralelamente, a atri¢io do material também promove a redugéo dos teores de Fe;0s a

valores bem inferiores aos das especificages requeridas.

Estes resultados mostram que o critério de blendagem atual, baseado na coloragfio do
quartzito (fator relacionado aos 6xidos e hidréxidos de Fe e Al), pode ser
desconsiderado desde que o minério seja submetido a operagdo de atrigdo na etapa de
beneficiamento mineral. Adicionalmente, em fungéo dos teores de Al;Oz obtidos para os
produtos atricionados, os materiais do Sitio 04 (minério marginal) e Sitio 05 (estéril)
podem passar a ser classificados como minério. Desta forma, a lavra do quartzito pode
ser flexibilizada, ampliando-se substancialmente as reservas atuais e valorizando-se

significativamente 0s recursos minerais existentes.

Estudos exploratérios de elutriagdo e de separagfo eletrostitica da amostra Comp-CS

(composta a partir dos produtos atricionados dos Sitios 01 ao 04) permitiram alcangar
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teores de 0,09% e 0,08% de Al,Os, com recuperagdes globais de 75% e 84% em massa,

respectivamente.

Com o objetivo de se adequar o teor de aluminio da areia beneficiada a especificagio
exigida & fabricacfo de SiC-verde (<0,03% de Al>O3), em complementagdo i atrigdo,
devem ser cogitadas em estudos futuros as alternativas de elutriagdo, separacéo
eletrostitica e, particularmente, flotagdo, visando minimizar o contetido de minerais

micdceos remanescentes.

Adicionalmente, face & variabilidade das caracteristicas do minério e diante da grande
reserva medida de quartzito fridvel (19 milhGes de toneladas”) e do pequeno consumo de
areia beneficiada (125.000 t/ano, onde apenas 16,5% destina-se 4 produgdo de SiC-
verde"), a alternativa de lavra seletiva e posterior processamento mineral, também deve

ser cogitada.

Sugere-se, também, que estudos de pesquisa e avaliagio geoldgica, com posterior
caracterizacdo tecnoldgica do material, sejam estendidos a 4rea do decreto de lavra
ainda inexplorada (mencionada na se¢o 5.1), frente a possibilidade de amplia¢io ainda

maior das reservas atuais.

* Dados autorizados e fornecidos pela Saint-Gobain Materiais Cerdmicos Ltda.
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8 ANEXOS
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APENDICE I - Comparacio entre os diferentes sistemas de medida de tamanho
de particulas. (Modificado de Fabrica... 1994)

SI (mm) ASTM/ASA/USS TYLER/MESH ABNT-EB-R
101,6 4 - -
88.9 3147 . .
762 3% . 76
63,5 2% - -
50,8 7% . 50
444 1% - -
38,1 1% - 38
31,7 1% - .
25,4 1 - 25
19,1 % - 19
159 587 - -
12,7 1 . .
9,52 38" - 95
7.93 5116 = -
635 15 - ]
5,66 3,5 3,5 -
4,76 4 4 48
4,00 5 5 =
3,36 6 6 -
2,83 7 7 -
2,38 8 8 24
2,00 10 9 2
1,68 12 10 :
141 14 12 -
1,19 16 14 1.2
1,00 18 16 i
0,84 20 20 -
0,71 25 24 =
0,59 30 28 0.6

0,5 35 32 -
0,42 40 35 0,42
0,35 45 42 -
0,297 50 48 0,3
0,250 60 60 .
0,210 70 65 s
0,177 80 80 -
0,149 100 100 0,15
0,125 120 115 -
0,105 140 150 -
0,088 170 170 3
0,074 200 200 0,075
0,062 230 250 -
0,053 270 270 -
0,044 325 325 -
0,37 400 400 -




APENDICE II — Peso especifico dos minerais mais comuns. (Modificado de

Klein & Hurlbut, 1993)
Mineral Peso Espejcifico Mineral Peso Espefiﬁco
(g/lem’) (g/em’)
Grafita 2,23 Flogopita 2,86
Apatita 3,15-3,20 Paladio 11,9
Diamante 351 Bornita 5,06 -5,08
Quartzo 2,65 Molibdenita 4,62 -4,73
Topézio 34-3,6 Malaquita 3,9-4,03
Aragonita 2,95 Granada 3.5-43
Calcita 2,71 Azurita 3,77
Galena 7,4-=17.6 Diopsidio 32
Corindon 4,02 Actinolita 3,1-33
Fluorita 3,18 Olivina 3,27 -4,37
Cassiterita 6,8-7,1 Monazita 46-54
Zircio 4,68 Hornblenda 3,0-3,4
Pirita 5,02 Goetita 4,37
Iridio 22,7 Epidoto 3,35-345
Calcopirita 4,1-43 Pirolusita 4,75
Espinélio 35~-4,1 Biotita 2,8-3,2
Berilo 2,65-238 Almandina 4,32
Dolomita 2,85 Aegirina 3,5
Muscovita 2,76 - 2,88 Ilmenita 4,7
Turmalina 3,0-3,25 Hematita 5,26
Platina 14-19 Pirrotita 4,58 -4,65
Rutilo 4,18 — 4,25 Magnetita 5,18




APENDICE III - Susceptibilidade magnética dos minerais mais comuns.
(Modificado de Parfenoff, Pomerol & Toureng, 1970)

Susceptibiladade Susceptibiladade
Mineral Magnética Especifica Mineral Magnética Especifica
(X10°C.G.S.E.M.) (X10°C.G.S.E. M)
Grafita -6,2 Paladio 543
Apatita -2,64 Bornita 8,0214,0
Diamante -0,49 Molibdenita 8,5
Quartzo -0,46 Malaquita 852150
Topézio 0,42 Granada 10a22
Aragonita -0,41 Azurita 10,5219
Calcita -0,38 Diopsidio 15a25
Galena -0,38 Actinolita 15a25
Corindon -0,34 Olivina 15235
Fluorita -0,28 Monazita 18,9
Cassiterita -0,008 Hornblenda 19a23
Zircio 0,13 Goetita 21a25
Pirita 0,21 Epidoto 239
Iridio 0,22 Pirolusita 25a32
Calcopirita 04a07 Biotita 28 a45
Espinélio 0,62 Almandina 51a120
Berilo 0,68 Wolfranio Ferrifero 66295
Dolomita 0,92 Aegirina 85
Muscovita 1,0a40 Tlmenita 113a271
Turmalina 1,6a29,0 Hematita 172 a 290
Platina 1,02 Pirrotita 1500 a 6100
Rutilo 2,0a15,0 Ferroplatina 2000 a 7000
Flogopita 50a80 Magnetita 20000 a 80000




