REDE TEMATICA EM ENGENHARIA DE MATERIAIS — REDEMAT
UFOP — CETEC — UEMG
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS

VY

Fernando Brandao Rodrigues da Silva

CARACTERIZACAO DO REJEITO MAGNETICO OBTIDO A
PARTIR DO BENEFICIAMENTO DE ROCHA FOSFATICA

Ouro Preto — MG
Julho de 2020



REDE TEMATICA EM ENGENHARIA DE MATERIAIS — REDEMAT
UFOP — CETEC — UEMG
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS

WY

CARACTERIZACAO DO REJEITO MAGNETICO OBTIDO A PARTIR
DO BENEFICIAMENTO DE ROCHA FOSFATICA

Fernando Brandao Rodrigues da Silva

Orientadora: Prof2. Dr2. Taise Matte Manhabosco

Co-Orientador: Prof. Dr. Fernando Gabriel da Silva Araujo

Proposta de Monografia apresentada ao Programa de Pés-Graduacdo da Rede
Temética em Engenharia de Materiais - REDEMAT, do convénio entre a
Universidade Federal de Ouro Preto - UFOP, o Centro Tecnoldgico de Minas Gerais
- CETEC e a Universidade do Estado de Minas Gerais - UEMG, como parte
integrante dos requisitos necesséarios a obtengcdo do titulo de Especialista em

Engenharia de Materiais.

Ouro Preto — MG
Julho de 2020



SISBIN - SISTEMA DE BIBLIOTECAS E INFORMACAO

S586¢ Silva, Fernando Branddo Rodrigues da.
Caracterizacdo do rejeito magnético obtido a partir do beneficiamento
de rocha fosfatica. [manuscrito] / Fernando Branddo Rodrigues da Silva. -
2020.
93 f.

Orientadora: Profa. Dra. Taise Matte Manhabosco.

Coorientador: Prof. Dr. Fernando Gabriel da Silva Araujo.

Producgéao Cientifica (Especializacao). Universidade Federal de Ouro
Preto. Rede Temdatica em Engenharia de Materiais.

1. Rejeitos (Metalurgia) - Materiais magnéticos. 2. Granulometria -
Peneiramento. 3. Microscopia. 4. Andlise térmica. I. Araljo, Fernando
Gabriel da Silva. Il. Manhabosco, Taise Matte. Ill. Universidade Federal de
Ouro Preto. IV. Titulo.

CDU 620.1

Bibliotecario(a) Responsavel: Maristela Sanches Lima Mesquita - CRB-1716




MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
REITORIA
ESCOLA DE MINAS
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA METALURGICA E DE
MATERIAIS

FOLHA DE APROVACAO

Fernando Brandao Rodrigues da Silva

Caracterizacdo do rejeito magnético obtido a partir do beneficiamento de rocha fosfatica

Trabalho de conclusdo de curso apresentado ao Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia de Materiais da Universidade Federal
de Ouro Preto como requisito parcial para obtengdo do titulo de Especialista em Engenharia de Materiais

Aprovada em 24 de julho de 2021.

Membros da banca

Prof2 Dr2 Taise Matte Manhabosco - Orientadora - Universidade Federal de Ouro Preto
Prof2 Me. Kelly de Souza Pires Avila - Centro Federal de Educagdo Tecnoldgica de Minas Gerais
Prof. Dr. Fernando Gabriel da Silva Araujo - Universidade Federal de Ouro Preto

O Prof. Gilberto Henrique Tavares Alvares da Silva, Coordenador do Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia de Materiais, aprovou a
vers3o final e autorizou seu depdsito na Biblioteca Digital de Trabalhos de Conclusio de Curso da UFOP em 17/03/2022.

eil Documento assinado eletronicamente por Gilberto Henrique Tavares Alvares da Silva, PROFESSOR DE MAGISTERIO
;gmm'm E SUPERIOR, em 17/03/2022, as 13:55, conforme horério oficial de Brasilia, com fundamento no art. 62, § 12, do Decreto n?
eletronica 8.539, de 8 de outubro de 2015.

*r A autenticidade deste documento pode ser conferida no site http://sei.ufop.br/sei/controlador_externo.php?

45 acao=documento_conferir&id_orgao_acesso_externo=0, informando o cédigo verificador 0295002 e o cédigo CRC
%5 8BDC7BE3.

Referéncia: Caso responda este documento, indicar expressamente o Processo n2 23109.003171/2022-00 SEl n? 0295002

R. Diogo de Vasconcelos, 122, - Bairro Pilar Ouro Preto/MG, CEP 35400-000
Telefone: 3135591561 - www.ufop.br


http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_Ato2015-2018/2015/Decreto/D8539.htm
http://sei.ufop.br/sei/controlador_externo.php?acao=documento_conferir&id_orgao_acesso_externo=0

AGRADECIMENTOS

Primeiramente agradeco a Deus, por estar presente na minha vida e sempre
ter me dado forcas para enfrentar os desafios e concluir o curso! Agradego a minha
esposa Lidiane e ao meu filho Guilherme pelo enorme apoio e compreensao nos
periodos de auséncia. Sem vocés, eu nao teria conseguido! Também agradeco a
minha mée, Vera, que sempre me incentivou nos estudos, desejando e orando pelo

meu sucesso pessoal e profissional.

Agradeco imensamente a professora orientadora Taise pelo grande esforco
desempenhado neste trabalho, incluindo a viabilizacdo das andlises, excelente
orientacdo para a condugdo do trabalho como um todo, bem como as correcdes e
sugestdes para que o trabalho fosse da melhor forma possivel. Muito obrigado!

Também agradeco ao professor coorientador Fernando Gabriel por ter me
ajudado na estruturacdo dos ensaios a serem realizados e por compartilhar sua

experiéncia e ensinamentos.

Sou muito grato aos colegas do curso de Especializacdo em Engenharia de
Materiais da REDEMAT pelo companheirismo e apoio durante todo o curso, em
especial aos colegas Belchiolina, Karolyne, Kéthura e Paulo Menezes.

E, por fim, agradeco imensamente ao CEFET pelo incentivo na minha
capacitacdo e a AREA por intermediar este curso que, sem duvidas, contribuira

significativamente na minha vida profissional.



SUMARIO

LISTA DE FIGURAS ..ottt et e e e et e e et e e ea e e eaaeees \%
LISTA DE TABEL AS .. e e e eees Vil
LISTA DE SIGLAS E ABREVIACOES ..o, IX
LISTA DE SIMBOLOS.......ociiiiiiieieiiiesieieiee sttt X
AB ST RA CT <ottt XIl
1. INTRODUGAO ..ottt ettt sttt te et ete st e e steenes 1
2. JUSTIFICATIVA E OBJIETIVOS ... 3
3. REVISAOBIBLIOGRAFICA ..., 4
3.1. Mineracao de rocha fosfatica naregido do Alto Paranaiba ....................... 4
3.1.1. Geologia € MINEraliZaCa0 ............uuciiiiieeiiiieiiee e 5
3.1.2. Beneficiamento de rocha foSfatiCa.............coovviiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee 7

3.1.3. Rejeito magnético obtido a partir do beneficiamento da rocha fosfatica.. 10

3.2. Amostragem e preparagao de amoStras........ccceeeeeeiee e 12
3.2.1. ErroS de amOStrAgEM ......ceeiiiieeiiiiie e et e e e e e 12
3.2.2. Homogeneizacao e quarteamento de amostras...........ccccceeeeeeeeeeeevivnnnnnn. 15

3.3. Técnicas de caracterizaG8o mineral..........ccccuueeiiiiiieeiiiiieee e 17
3.3.1. Andlise de densidade de sdlido através de picnometria...........ccccceeeeenne. 17
3.3.2. Andlise granulométrica através de peneiramento.............cccceeeevvvvevrnnnnnnn. 19
3.3.3. SeparaCan MAagNELICA..........ccvuuruuriiie e e ee e e e e e e e e e e e 25
3.3.4. Espectrometria de fluorescéncia de raios X ........cccvvveeviviiiieeeeeeeeeininnnnnn. 27
3.3.5. Microscopia eletronica de varredura (MEV — EDS) .......cccovvvvviiiiiiiiiinnnnn. 28
3.3.6. Microscopia quantitativa eletrénica (MQE) ..........ccoovvvviiiiiiiiiieiieeeinn, 30
R A B | = Lot ol o [N =10 1S GO U RT 36
3.3.8. Andlise térmica — gravimétrica e diferencial ..............cccccceeeiiiiiiiiiiiiiinnnnn. 41

4. MATERIAISEMETODOLOGIA. ..., 44

O Y = U= = 1SS 44

vV =1 o T Fo] [ Yo |- S 45
4.2.1. PreparaGao de AmMOSIIAS ........uuuuuiiiieeeiieeiiiiiiia e e e e eeeeieia e e e e e eeeannnnas 45
4.2.2. Analise de densidade por piCNOMEtria..........ceeveeeeeeeeeeiiiiii e eee e 49



5.

6.

7.

4.2.3. Caracterizagdo granulométrica com peneiramento combinado............... 51

4.2.4. Ensaios de separaGao MagnetiCa............ueeeeeeeeiiiiiiiiiiiiieeeee e eeiiiieeeeeens 54
4.2.5. Microscopia eletronica de varredura — MEV com EDS..............ccevvvnenen. 55
4.2.6. Microscopia quantitativa eletronica - MQE ...........ccoovvviviiiiiieieeeeeeeeiiinn, 56
4.2.7. DIffaGA0 A€ FAIOS X ....eeeiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiii ettt ettt ettt e e e e e eees 56
4.2.8. Analise termogravimétrica (ATG) e termodiferencial (ATD) ........ccevveeee... 57
RESULTADOS E DISCUSSAQ ..ot 58
5.1. Densidade e granulometria.......cccccceiiii e eeieeic e 58
5.2. Resultados da separagao MagnetiCa ........cccuvvveeeeeeeeeeiiiiiiiiieeee e 60
5.3. Microscopia eletronica de varredura — MEV com EDS .............coovvvviinnnnnn. 62
5.4. Microscopia quantitativa eletrénica - MQE.............ccoovvviviiiiiiiee e, 65
5.4.1. Identificac&o e quantificacdo dos minerais por volume .............cccccvvvveenn. 65
5.4.2. Distribuigcdo de tamanho e associagdes dos minerais..........cccccevvveeeeeenn. 68
5.4.3. Grau de liberagao das fases..........cccccvviiiiiiiiiiiiiiii 71
5.5. DIfraC80 d€ A0S X ooveviiiiiiiii e e et e e e e et e e e e e e e e e aa s 72
5.6. Andlise termogravimétrica (ATG) e termodiferencial (ATD)........cccvvveen.. 73
CONCLUSODES ...ttt 75
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ......ooiiiiiieiiieeeeee e 76



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Fluxograma simplificado do beneficiamento de rocha fosfatica ............
Figura 2 - Dep0sitos de rejeito MagnetiCo .........oovvvvvveiiiiie e e
Figura 3 - Mineradora da regido do Alto Paranaiba..............ccccccoiniiiiiin,

Figura 4 - Zonas de estéril @ mineralizadas.............ooocuiiiiiiiiiieiiieeee e

Figura 5 - Fluxograma do processo de beneficiamento de rocha fosfatica em

o) c= N H | 1o F= DO PP
Figura 6 — Separador magnético Wet-Drum ...........ooooiiiiiiiiiiiieiiiiiiiieeee e
Figura 7 - Percentual de reducéo de Fe20Os3 na fragdo diamagnética.....................
Figura 8 - Homogeneizacao e quarteamento em pilha conica..............ccccevvvvvvnnnnn.
Figura 9 - Lote inicial de MINEIIO.............uiiiiiie e
Figura 10 - Pilna alongada............ccoooviiiiiiiiiiiiiiieeeeee e
Figura 11 - TipoS de PICNOMETIOS ....cceiiiiiiiiiiiiiiiiieeeieeee ettt

Figura 12 - Peneiramento a Umido, em escala de laboratorio ...............c.cccovvvvnnnn.

Figura 13 - Representacédo gréafica referente a distribuicdo granulométrica de

UMA @MOSTTA A8 CaUIIM oo

Figura 14 - Inducdo magnética para diferentes espécies mineraldgicas: (a)

ferromagnéticas, (b) paramagnéticas e (c) diamagnéticas...........ccceeeeeeeeeeriernnnnnnn.

Figura 15 - Imagem de elétrons retroespalhados de grao de uranio-chumbo-

pirocloro, com niveis de cinza muito variados em funcao da composicéo, e

analises semi quantitativas referentes aos pontos indicados na imagem .............

Figura 16 - Imagem de elétrons retroespalhados da amostragem de rejeito e

YD ISNo [ a ] Tod {011 (=To | = Lo NPT

Figura 17 - Descrigcao do processamento de iMagens .........coeeevvvvuiiiieeeeeeeeenvnnnnnnns

Figura 18 - Frequéncia das particulas de hematita/magnetita das amostras

globais por faixas de tamanho obtida por MQE..............iiiiiiiiiiiiiecei e

Figura 19 - Grau de liberacdo das particulas hematita/magnetita das



amostras globais POr MQE ...........uuuiiiiiiiiiiiiiiii 35

Figura 20 - Corte num reticulo cubico esquematico e representacdo de
diversos planos de repeticdo sistematica com respectivas distancias

interplanares di, detectaveis por difracao de raioS X ..........ueeeiiieeeiiiieiiiiiiieeeeeeeeeeennns 36

Figura 21 - Representagdo esquematica do difratbmetro de raios X basico
[T g= W0 1=](oTe [o 1o [0 1 oo J PP U TP UOTPPPPPRTTT 37

Figura 22 - Espectro de difracdo de raios X de amostra de quartzo, e posicao

e contagem relativa do padréo tabulado do mineral............cccooooeeiiiiiiiiiciiii e, 38

Figura 23 - Espectro de difracdo de raios X de amostra de mineralogia
complexa, com superposicdo de picos. Minerais identificados: quartzo,
fluorapatita, monazita, vermiculita, anatasio, hidrobiotita, gorceixita, goethita,

oL 10 =T 41 - PPN 39
Figura 24 - Difratograma de raios-X da amostragem de rejeito willemitico .............. 40

Figura 25 - Analise térmica (termodiferencial em linha tracejada, e

termogravimétrica em linha cheia), com indicacao dos picos endotérmicos e

PEIAAS U8 MASSA .. .cciieiiiiiii e e et e e e e e e e e e e e et e e e e e e e e e ee et e e e eaeeeeennes 42
Figura 26 - Curvas de ATG e ATD da amostra de hidroxiapatita ............ccccceeeveeeeee. 43
Figura 27 - Dep0sito de rejeito MagNEtiCO .......cuieeiiiiiiiiiieieee e 44
Figura 28 - Secagem em estufa e pesagem as amostras ..........cccoeeeeeeveeveviiieneeeennn. 45
Figura 29 - Homogeneizacao em pilna CoONICa..........ccooeeeeiiiiiiiiiiiiie e 46
Figura 30 - Pilha alongada final e quarteamento da pilha alongada............ccccc........ 47
Figura 31 - Quarteamento em bancada e pesagem das aliquotas.............cccccceeeee... 48
Figura 32 - Fluxograma de preparacao de amosStrasS..........coueuuuriiiiieeeeeeeeiiiiiineeeeenn 49
Figura 33 - Pesagens nos testes de picnOmetria.........c.ooovevviiiiiviiiiiiee e, 50
Figura 34 — Peneirador SUSPENSO........ciiiuriieeeiiiiieeeeeeii e e e eete e e e e eaa e e e eaa e e e eaaeeaeens 52
Figura 35 - Fluxograma das etapas de separagdo magnetiCa..........cccceevevveeeeeeeeennnn. 54
Figura 36 — Analisador mineral TESCAN — TIMA ... 56
Figura 37 - Curva granulométrica do ensaio de peneiramento.............ccccevvvveeeennnn. 59

vi


file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351587
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351590
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351592

Figura 38 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtida no MEV (100x) ................ 62

Figura 39 - Imagem com disperséo de energia (EDS), obtida no MEV (100x)......... 63
Figura 40 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtida no MEV (250x) ................ 64
Figura 41 - Espectro obtido com a analise em MEV...........coooviiiiiiiiiiiieeeiee e, 64
Figura 42 - Mapa de fases da amostra global utilizada na MQE ............ccccccvvvvennnn. 65
Figura 43 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtido no MQE ................c.... 66
Figura 44 - Quantificacdo das fases minerais identificadas...............cccccevvvvvvieeeeeennn. 67
Figura 45 - Mapa de fasesS MINEIAIS ........cooeeeeiiiiiiiiiei e 68

Figura 46 - Distribuicdo de tamanho da hematita/magnetita, apatita e

AMOSEIA GlODAL ... .. e 69
Figura 47 - Percentual retido simples da amostra global...................cccciienn 69
Figura 48 - Distribuicdo de hematita/magnetita associada a outros minerais........... 70

Figura 49 - Distribuicdo da hematita/magnetita e apatita por grau de

[ 0]=] = Tot= Lo PP 71
Figura 50 - Difratograma de raios X da amostra de rejeito magnético ..................... 72
Figura 51 - Curvas de analise termogravimétrica e termodiferencial........................ 73

Vi


file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351599
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351601
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351601
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351602
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351604
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351604
file:///C:/Users/Fernando/Desktop/KINGSTON/Esp.%20Eng%20Materiais/TCC/Monografia%20e%20apresentação/Projeto%20Final%20-%20Fernando%20Brandão.doc%23_Toc47351606

LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Minerais presentes na rocha fosfatica.............ccocoeeei 5
Tabela 2 - Escalas granulometriCas ........oooeeeveiiiii e 21

Tabela 3 - Distribuicdo granulométrica de uma amostra de caulim, utilizando

LT L= 1= FS T 5/ (= SRRSO 24

Tabela 4 - Composicdo da amostra obtida por EDS na microrregido

=L =117 T F- TR USRI 30
Tabela 5 - Composi¢cao mineraldgica das amostras globais por MQE ..................... 33
Tabela 6 - Composicado mineraldgica da amostra de rejeito willemitico ................... 40
Tabela 7 - Peneiras utilizadas na caracterizacdo granulométrica...............cccc.ouvven. 51
Tabela 8 - Resultados de densidade do rejeito magnético...........cccceeeeeviiiiiivieeennnnn. 58
Tabela 9 - Analise granulométrica do primeiro peneiramento .........cccccoeeecuvvveeeeeennn. 59

Tabela 10 - Resultados de andlise quimica da alimentacdo e produtos da

Y LTz (o= Lo I = o 1= (o7 LSRR 60
Tabela 11 - Recuperacdo massica, metallrgica e relacdo de enriquecimento......... 61
Tabela 12 - Elementos quimicos e minerais identificados.............ccccceeeiieeee. 66

viii



ATD
ATG
BSE
CEFET
DEMET
DRX
EDS
EMUFOP
FRX
ICDD
1SO
MLA
MEV
MQE
PUC
QEMSCAN
REDEMAT
REN
RMAS
RMET
TIMA
UFOP

LISTA DE SIGLAS E ABREVIACOES

Andlise termodiferencial

Andlise termogravimétrica

Backscattered electrons

Centro Federal de Educacao Tecnologica
Departamento de Engenharia Metallrgica
Difratometria de raios X

Energy Dispersive Spectroscopy

Escola de Minas da Universidade Federal de Ouro Preto
Espectroscopia por Fluorescéncia de raios X
International Center for Diffraction Data
International Standard Openning

Mineral Liberation Analyzer

Microscopio Eletrénico de Varredura
Mineralogia Quantitativa Eletrénica
Pontificia Universidade Catolica

Quantitative Evaluation Minerals By Scanning Microscope
Rede Temética em Engenharia de Materiais
Relacao de enriquecimento

Recuperacédo massica

Recuperacédo metallrgica

Tescan Integrated Mineral Analyzer

Universidade Federal de Ouro Preto



dos
Dso

-~

o Q0 > # <

LISTA DE SIMBOLOS

Area da secéo transversal da peneira

Abertura da peneira de referéncia

Abertura da peneira em analise

Distancia interplanar

Tamanho da abertura da malha da peneira em analise
Tamanho da abertura da malha da peneira superior a de analise
Tamanho de particula abaixo da qual encontra 95% da massa da amostra
Tamanho de particula abaixo da qual encontra 50% da massa da amostra
Erro total de amostragem

Erro de amostragem propriamente dita

Erro de preparacdo da amostra primaria

Massa maxima retida na peneira, de Gaudin

Massa retida na peneira i

Massa total do ensaio de peneiramento

Numero de camadas de material na peneira

Razao da escala de peneiramento

Ordem da peneira em analise

Mesh

Comprimento de onda

Angulo de reflexdo

Densidade

Densidade do sélido



RESUMO

Na regido do Alto Paranaiba, em Minas Gerais, mineradoras obtém o concentrado
fosfatico, matéria-prima principal na producédo de fertilizantes fosfatados, a partir do
beneficiamento da rocha fosfatica. Entre as etapas de beneficiamento, tem-se a
separacdo magneética, que visa a extracdo de minerais contaminantes da rocha
fosfatica. Este conjunto de minerais é chamado de rejeito magnético, representa
15% da massa da rocha fosfatica e é condicionado em depdsitos. Estima-se que ha
nos depositos, aproximadamente, 57 milhdes de toneladas deste material. Este
trabalho teve como objetivo caracterizar o rejeito magnético de modo a conhecer
suas propriedades fisicas, quimicas e mineralégicas. A densidade foi obtida através
de picnometria, e a andlise granulométrica realizada a partir de ensaios de
peneiramento. Também foram realizados ensaios de separa¢cdo magnética com trés
fracOes retidas no peneiramento (1200, 300 e 150 um). A andlise mineraldgica foi
realizada com o uso de microscopia eletrbnica de varredura, microscopia
guantitativa eletrénica e difracdo de raios X. Através da microscopia quantitativa
eletrdnica também foi possivel analisar a distribuicdo de tamanho, associacfes e 0
grau de liberacdo dos minerais identificados. O comportamento da massa mediante
a variacdo de temperatura, foi analisado mediante ensaios termogravimétricos e
termodiferenciais. Mediante os resultados obtidos, o rejeito apresentou densidade
média de 4,67 g/cms3, tamanho maximo de particula (des) de 1,23 mm e tamanho
mediano (dso) de 0,288 mm. Os resultados da separagdo magnética mostraram
recuperacbes de 6xido de ferro acima de 90% nas trés faixas de retencdo no
peneiramento, com maior razdo de enriquecimento no concentrado da fracdo mais
fina, de 150 um. Também foi observado teores de P20s no rejeito acima de 5%,
indicando maior potencial de reaproveitamento nas faixas de 300 e 150 um. As
andlises das imagens de elétrons retroespalhados do MEV-EDS e do MQE
indicaram predominancia dos minerais magnetita e hematita, bem como outros
minerais como ilmenita, rutilo, goethita, apatita, perovskita, quartzo, calcita, entre
outros. Segundo anadlise ao MQE A fase hematita/magnetita encontra-se
suficientemente liberada, com 82% do seu volume apresentando grau de liberacéo
acima de 85%. Os resultados da difracdo de raios X condizem com os da MQE.
Ensaios ATG e ATD até 800°C indicam dessorcdo de agua da superficie das
particulas, desidroxilacdo da goethita e descarbonatacéo da calcita.

Palavras-chaves: Rejeito magnético. Peneiramento. Separagdo magnética.

Microscopia. Analise térmica.
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ABSTRACT

Mining companies from Alto Paranaiba, Minas Gerais, obtain phosphate concentrate,
the main material for the production of phosphate fertilizers, from the processing of
phosphate rock. Among the processing steps, there is the magnetic separation that is
performed for extracts contaminating minerals from phosphate rock.The containing
minerals are called magnetic tailings and represents about 15% wt of phosphate rock
and are conditioned in deposits. It is estimated that there are approximately 57
million tons of this material in the deposits. Therefore, this work is to characterize the
magnetic tailings to know its physical, chemical and mineralogical properties. We
have obtained the density through pycnometry, and granulometric analysis was
carried out from screening tests. Magnetic separation tests were also carried out with
three fractions retained in the screening (1200, 300, and 150 pum). Scanning electron
microscopy, quantitative electron microscopy, and X-ray diffraction were employed
for mineralogical analysis. Through quantitative electron microscopy, it was also
possible to analyze the size distribution, associations, and the liberation analysis of
the minerals.The behavior of the mass through the temperature variation was
analyzed using thermogravimetric (coloca a sigla aqui, em ingles) and thermo-
differential tests (coloca a sigla aqui em ingles) . Based on the obtained results, the
tailings showed an average density of 4.67 g / cm3.The results of the magnetic
separation showed recoveries of iron oxide above 90% in the three retention bands
in the screening, with a higher enrichment ratio in the concentrate of the finest
fraction, 150 pm. Also, we observed P20s contents in the tailings above 5% that
indicates a greater potential for reuse in the ranges of 300 and 150 um. The
scattered electron images of the SEM and the QEM indicated a predominance of the
minerals magnetite and hematite, as well as other minerals such as ilmenite, rutile,
goethite, apatite, perovskite, quartz, calcite, among others. According to QEM
analysis, the hematite/magnetite phase is sufficiently liberated, with 82% of its
volume showing a degree of liberation above 85%. The results of X-ray diffraction are
consistent with those of the QEM. ATG and ATD (é a sigla em inglés, se néo for,
muda), performed until 800 °C, indicate water desorption from particles surface,
dehydroxylation of the goethite and decarbonization of the calcite.

Keywords: Magnetic tailings. Screening. Magnetic separation. Microscopy. Thermal
analysis.
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1. INTRODUCAO

As mineradoras, localizadas na regido do Alto Paranaiba do estado de Minas
Gerais, lavram o minério fosfatico com o objetivo de gerar matéria prima para a
producdo de fertilizantes. O minério fosfatico da regido possui uma mineralogia
complexa, incluindo os minerais Uteis como a apatita, que contém o pentéxido de
fésforo (P20s), e 0s minerais ndo Uteis (chamados de ganga), como a magnetita
(FesOs), hematita (Fe203), ilmenita (TiO2), micas de composicbes variadas
(vermiculitas, biotitas e flogopitas), entre outros (REIS, 2010). Os minerais de ganga,
compostos principalmente por oOxidos de ferro e titnio, sdo considerados
contaminantes do concentrado fosfatico. Por essa razdo, uma vez lavrado, com o
teor em torno de 8% de P20s, 0 minério é beneficiado a umido em diversas etapas,
tais como britagem, peneiramento, moagem, separacdo magnética, classificacédo

com hidrociclones, flotagédo e espessamento.

Os produtos do beneficiamento sdo o concentrado fosfatico, que representa
aproximadamente 15% da massa do minério, e os 85% restantes sao as perdas no
processo, chamadas de rejeitos, que sdo destinados aos depoésitos e as barragens
de rejeitos. Essas perdas s&o divididas em, aproximadamente, 15% de rejeito
magnético, 30% de lamas naturais e 40% de rejeito de flotagdo. O rejeito magnético
€ condicionado em depdsitos enquanto que as lamas naturais e rejeitos de flotacao

séo armazenados em barragens de rejeitos.

Para que a especificacdo quimica do concentrado fosfatico (P20s > 35% e
Fe203 < 3,5%) seja atingida, € fundamental que os minerais de 6xidos de ferro sejam
separados do minério durante o beneficiamento. Portanto, os minerais que
compdem o0 rejeito magnético, principalmente a magnetita e a hematita, séo
extraidas a partir da etapa de separacdo magnética de baixa intensidade. Antes do
minério passar por esta etapa, 0 mesmo tem sua granulometria reduzida na etapa
de moagem, com o objetivo de liberar as particulas de apatita que seguem no
processo e as particulas minerais que apresentam média e alta susceptibilidade
magnética. O produto magnético, chamado de rejeito magnético, segue para o

deposito, e o produto ndo magnético alimenta uma etapa de classificagdo com



hidrociclones. O produto da classificacdo, chamado de overflow, segue para o
processo de deslamagem enquanto o produto underflow retorna ao moinho de bolas
como carga circulante. A Figura 1 apresenta um fluxograma simplificado das etapas
de moagem e separacado magnética utilizado nas mineradoras da regido. Ja a Figura

2 mostra a disposicdo do rejeito magnético em depdsitos.
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Figura 1 - Fluxograma simplificado do beneficiamento de rocha fosfatica
Fonte: Silva (2016)

Figura 2 - Depd@sitos de rejeito magnético
Fonte: Silva (2016)



2. JUSTIFICATIVA E OBJETIVOS

Considerando que as mineradoras do Alto do Paranaiba estdo funcionando
ha mais de 40 anos, estima-se que 0s depdsitos de rejeito magnético possuam,
aproximadamente, 57 milhdes de toneladas. Atualmente, o0 rejeito magnético tem

sido utilizado para recobrimento de vias de acesso nao pavimentadas.

O que se sabe deste material € que ele acumula-se no fundo das caixas de
bombas de polpa da usina de beneficiamento e nas paredes internas da tubulagéo
do mineroduto, servindo de protecdo ao desgaste. Consequentemente, reduz a

frequéncia de troca destes componentes em paradas de manutencdo anuais.

Considerando o exposto acima, o objetivo geral deste trabalho consiste em
estudar o rejeito magnético, obtido a partir do beneficiamento de rocha fosfatica,
através da caracterizacdo fisica, quimica e mineralégica. Tem-se como objetivos

especificos:

Pesquisar na literatura as diferentes técnicas de caracterizacao de minérios;

e Preparar amostras representativas de rejeito magnético para os testes;

e Avaliar as propriedades fisicas (densidade e granulometria) do rejeito
magnético;

e Determinar a recuperacdo massica e metallrgica de Fe203, bem como a razdo
de enriquecimento de Fe203 e P20s, mediante a aplicagdo de um campo
magnético a amostra de rejeito magnético;

e ldentificar e quantificar os minerais. Avaliar a distribuicdo de tamanho dos
minerais bem como a associacado entre 0s mesmos e o grau de liberagéo; e

e Conhecer o comportamento da massa mediante a variacao de temperatura.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Mineracéao de rocha fosfatica na regido do Alto Paranaiba

As mineradoras de rocha fosfatica, localizadas na regido do Alto Paranaiba,
em Minas Gerais, possuem atividades de lavra a céu aberto e beneficiamento, com
0 objetivo de gerar o concentrado fosfatico, a partir da rocha fosfatica, para a
producdo de fertilizantes. O aumento da demanda por fertilizantes se deve a
necessidade da oferta de alimentos visto ao aumento exponencial da populagéo
mundial. A Figura 3 mostra a visdo aérea de uma das mineradoras da regido do Alto

Paranaiba.

Figura 3 - Mineradora da regido do Alto Paranaiba
Fonte: Reis (2010)

O concentrado fosfatico é produzido com a especificacdo de teor de 35,0% de
P20s para abastecer as industrias quimicas para a posterior producdo de &cido
fosforico (HASUI e CORDANI, 1968). Os depoésitos minerais sdo chaminés
ultramaficas alcalinas e foram formados a partir do evento magmatico relacionado a
abertura do Oceano Atlantico que afetou a plataforma brasileira do fim do Jurassico
ao Terciario Inferior e que teve inicio com os derrames basdlticos da bacia do
Parana, e encontra-se encaixada em rochas Pré-cambrianas do Grupo Canastra.
Estudos geocronolégicos colocaram a intrusdo geoldgica no Cretaceo superior,
sendo que a datacao realizada pelo método K/Ar aplicado as flogopitas existente na
rocha ultraméfica mostrou uma idade de 70 milhdes de anos para a intrusao (HASUI
e CORDANI, 1968).



3.1.1. Geologia e mineralizacéo

Os minérios de fosfato, titanio e nidbio foram concentrados através de
processos supergénicos, que deram origem ao espesso manto lateritico que cobre a
chaminé. Nestes processos, 0s mecanismos de subtracdo predominam e por meio
deles h&a a lixiviagdo dos elementos mais moveis, tendo como resultado uma

acumulacéao residual relativa dos menos moveis (REIS, 2010).

O minério de fosfato ocorre sob a forma de uma camada ou nivel sobre a
rocha matriz, acompanhando também a topografia atual; encontra-se sempre abaixo
ao titanio, sendo o contato entre ambos geralmente caracterizados por uma faixa de

mistura entre ambos (Zona de Transi¢ao Titanio/Fosfato) (REIS, 2010).

A apatita ocorre como mineral priméario na rocha matriz, formando bolsdes ou
niveis de enriquecimento concordante com a rocha encaixante, ou disseminada
como acessorios (contendo entre 5% a 10% em volume) (REIS, 2010). Na Tabela 1

tém-se o0s principais minerais presentes na rocha fosfatica do Alto Paranaiba.

Tabela 1 - Minerais presentes na rocha fosfatica

Mineral Férmula Quimica
Apatita Cas (F, Cl, OH) (POa4)3
Anatasio TiO2
Calcita CaCOs
Dolomita CaMg(COs3)2
Perovskita CaTiOs
Schorlomita Cas(Al, Fe, Ti)2((Si, Ti)O4)s3
Vermiculita (Mg, Fe)3((Si, Al)aO10)(OH)24H20
Flogopita KMgs(AlSizO10)(OH)2
Biotita K(Mg, Fe)3(AlSiz010)(OH)2
Piroxénio Mg, Fe, Ca(SiOs)
Quartzo SiO2
Goethita HFeO:2
Magnetita FesOa4
Hematita Fe20s3
Diopsidio CaMg(Si20e)

Fonte: Reis (2010)



Em funcdo de caracteristicas mineraldgicas, quimicas e petrogréficas
verificadas nos estudos realizados na pesquisa mineral, 0 manto de intemperismo da
rocha fosfatica de uma das mineradoras, foi subdividido em cinco zonas, conforme é

mostrado na Figura 4.

Cotas

1.345 metros

1.310 metros

1.280 metros

1.222 metros

1.183 metros

Figura 4 - Zonas de estéril e mineralizadas
Fonte: Reis (2010)

A zona de estéril contém todo o material com teores abaixo de 5% de P20s
soluvel e menor que 10% de TiO2. Este material possui caracteristicas fisicas
bastante especiais: solo de coloragdo amarelo-avermelhado de consisténcia
acentuadamente argilosa, coerente e de aspecto granular. A olho nu distinguem
pequenos fragmentos de rocha silicificada, ndédulos milimétricos de limonita e

rarissimas palhetas de vermiculita (REIS, 2010).

Na zona mineralizada de titanio foi classificado todo material contendo mais
que 10% de TiO2 e menos que 5% de P20s soltvel. Tal material normalmente ocorre
imediatamente abaixo da zona de estéril, notadamente entre as cotas 1300 e 1275
metros. A principal distincdo entre esta zona e a precedente, € a diminuicdo em
frequéncia dos componentes argilosos, e o0 conteldo de TiO2 aumenta
consideravelmente, sendo superior a 10%, a maior parte dele estando relacionado a

anatasio e ou leucoxénio (REIS, 2010).

Ja na zona mineralizada de fosfato, o intemperismo é menor que nas partes

superiores, sendo um fato marcante a passagem das zonas de titanio, para uma
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zona de mineralizagdo essencialmente de apatita. Nesta zona tem-se TiO2 menor
que 10% e P20s soluvel maior que 5%, aparecendo geralmente nas cotas inferiores
a 1250 metros, até atingir a rocha fresca em profundidade. H4 uma tendéncia em se
encontrar maiores teores de P20s e TiO2 nos niveis mais elevados, passando a
existir predominancia de perovskita e outros minerais de titdnio sobre a ilmenita; a
magnetita firma-se como o mineral de ferro mais comum e entre os silicatos sao
observados, serpentina, vermiculita, flogopita, piroxénios, olivinas, sendo a mais
frequente a flogopita. O teor de CaO acompanha o de P20s, estando relacionado
também ao percentual de perovskita e calcita, que aumentam em profundidade
(REIS, 2010).

Em termos fisicos as por¢cBes superiores desta zona, que apresentam maior
grau de alteracdo, possuem aspecto friavel, sendo que com o aumento de
profundidade (e a consequente diminuicdo no grau de alteragdo nas rochas),
aparecem termos de aspecto semi-compacto e compacto, respectivamente. Estes
litotipos apresentam também diferencas quanto a quimica e condicdo de
beneficiamento (REIS, 2010).

3.1.2. Beneficiamento de rocha fosfatica

Nas reservas minerais, antigamente, recuperava-se apenas a rocha fosfatica
grossa, com elevado teor de fosfato tricalcio e desprezavam-se os finos, abaixo de
74 micrdmetros. Ao passar dos anos e a evolucdo dos processos, desenvolveram-se
técnicas capazes de elevar o teor de fosfato tricalcio nos finos. Uma das técnicas
mais importantes e que mais elevam esse teor € o processo de flotagcdo, podendo
chegar a um teor de 40%. Esse processo & conhecido como beneficiamento e trata-
se de operacbes de concentracdo de grande alcance e importancia, pois as
reservas, ndo sO de rochas fosfatica, mas também de outros minerais, s&o
facilmente exploradas levando ao seu esgotamento. O beneficiamento proporciona
um produto de maior qualidade, possibilita a recuperacéo e a utilizagdo de maiores
guantidades de material de baixo custo.

O minério lavrado é descarregado em uma moega, onde a partir dai iniciam

as operacOes de beneficiamento. Primeiramente, a rocha é fragmentada em um
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britador e classificada em um didmetro compativel com o resto do circuito produtivo.
Antes de o0 material seguir o circuito, deve passar por uma etapa de
homogeneizacdo. Tal necessidade € proveniente da relativa variabilidade da

composicdo mineraldgica da rocha fosfatada.

Apés as etapas de britagem e homogeneizagcdo, o material segue para as
operacbes de moagem, desmagnetizacdo, deslamagem, condicionamento, flotacao,
desaguamento, filtracdo e secagem. Cekinski (1990) mostra a sequéncia tipica das
operacdes de beneficiamento, bem como os fluxos de entrada de cada etapa do

circuito conforme apresentado na Figura 5.

A moagem da rocha é realizada a Umido, normalmente em moinhos de
barras. Nesta etapa a granulometria do material é definida pelo grau de moabilidade,
que estabelece o percentual de separagdo entre os grédos de apatita e os dos
demais componentes da rocha fosfatica. Silva (1998) apud Kulay (2004) adverte que
a definicdo do grau de moabilidade esta intimamente relacionada ao consumo de
energia despendido durante a moagem. Deve ser ressaltado ainda que a
determinacdo deste parametro esta diretamente ligada as caracteristicas fisico-

guimica da rocha fosfatica.

Apés a etapa de moagem/classificacdo, o0 material segue para a etapa de
separacdo magnética, na qual os minerais de magnetita presente na rocha estudada

sdo e direcionados para o depdésito de rejeitos magnéticos.
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Figura 5 - Fluxograma do processo de beneficiamento de rocha fosfatica em rota tmida
Fonte: Cekinski (1990)

De acordo com Cekinski (1990), a desmagnetizacao inicia-se pelo transporte
do material moido por esteiras rolantes até um tanque de armazenamento, no qual
sera adicionada agua suficiente para formar uma suspensdo. A desmagnetizacao é
realizada a Umido, colocando-se a suspensao minério-agua em contato com um
cilindro imantado que, valendo-se das propriedades magnéticas da magnetita,
separa esse mineral dos demais constituintes da rocha. Segue-se a
desmagnetizacdo a operacédo de deslamagem na qual se processa a separagao de
particulas de tamanho reduzido, geralmente com didmetro aparente inferior a 20 uym,
pela passagem da suspensdo minério-agua por hidrociclones, e direcionados a
barragem de lamas.

O estagio seguinte, a flotacdo, tem por objetivo separar a apatita dos demais
minerais acessorios ainda presentes na rocha fosfatica, dentre os quais, ird merecer
especial destaque a calcita. Para realizar a referida separagéo, faz-se necessario o

condicionamento prévio do meio no qual os minerais encontram-se em suspensao.



Leal (1991) descreve o condicionamento como a adicdo a suspensao minério-agua
dos chamados agentes coletores e depressores, 0s quais por agirem modificando as
propriedades superficiais do sistema, garantem que a concentracdo dos minerais de
minério de fésforo ocorra com maior grau de eficiéncia. Assim, a polpa condicionada
é alimentada a baterias de células ou colunas de flotacdo, nas quais é introduzido ar
atmosférico. A fragcdo sobrenadante proveniente da flotacdo é submetida a uma
operacdo de espessamento, de onde serda transferida para um filtro a vacuo. Por
outro lado, a calcita, que deixa o sistema pelo fundo do flotador é enviada a um péatio
de estocagem para ser eventualmente comercializada.

Finalmente, o material concentrado € encaminhado para etapa de secagem,
onde um secador rotativo deixa o produto com a umidade ideal, entre 10 e 12%. Ao
término do processo de beneficiamento é obtido o concentrado fosfatico, cujo teor de

P->Os varia entre 32 e 36%.

3.1.3. Rejeito magnético obtido a partir do beneficiamento da rocha fosféatica

O rejeito magnético, das mineradoras de rocha fosfatica da regido do Alto
Paranaiba, é obtido através da etapa de separacdo magnética via umida, conforme
rota de processo descrita no fluxograma da Figura 1. Segundo Silva et al. (2015), o
separador magnético utilizado € o do tipo tambor, modelo Wet-Drum, com
intensidade de 900 Gauss, da empresa Inbras Eriez. A Figura 6 ilustra o

eguipamento.

Figura 6 — Separador magnético Wet-Drum
Fonte: Silva et al. (2015)
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O equipamento consiste em um corpo metalico, chamado de bacia, o qual
recebe a polpa de minério fosfatico a passar pela separacdo magnética. A bacia
possui duas saidas, sendo uma para o rejeito magnético e outra para a fracdo néo
magnética. A outra parte crucial do equipamento € o tambor magnético que possui
im8s permanentes em seu interior, sendo revestido externamente por uma camada
inoxidavel. Para que a separacdo magnética ocorra com eficiéncia, ou seja, com
baixo percentual de 6xidos de ferro na fracdo ndo magnética, é necessario que as
duas variaveis operacionais sejam controladas com precisdo, que sdo a
concentracdo de solidos e o nivel de polpa no interior da bacia. Nas empresas de
minério fosfatico, a concentracdo de soélidos deve estar entre 30 e 35% (SILVA et al.,
2015).

Silva et al. (2015) fez um estudo para avaliar o percentual de Fe203 na fracao
nao magnética (ou diamagnética), mediante a aplicacdo de diferentes niveis de
polpa, de 10, 40, 65 e 90%. Os autores concluiram neste estudo que, somente para
0s niveis de polpa de 65 e 90% ha significativa reducédo do percentual de Fe203 na
fracdo diamagnética, na ordem de 27,5%, conforme ilustrado na Figura 7. Porém,
como a mineralogia e o grau de liberacdo dos minerais ainda sdo desconhecidos,

esta etapa pode ser otimizada mediante um estudo especifico.

% de Reducdo de Fe203 (diamagnético)
30,00 +

25,00 -

20,00 +

X 15,00 +
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500 -

0,00 -+ ; -
10 40 65 90
Nivel de Polpa

Figura 7 - Percentual de reducdo de Fe;O3 na fragcdo diamagnética
Fonte: Silva et al. (2015)
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3.2. Amostragem e preparacao de amostras

Segundo Goes et al. (2010), o processo de amostragem consiste na retirada
de quantidades moduladas de material (incrementos) de um todo que se deseja
amostrar, para a composicdo da amostra primaria ou global, de tal forma que esta
seja representativa do todo amostrado. Em seguida, a amostra primaria é submetida
a uma série de etapas de preparacdo que envolvem operacdes de cominuicao,
homogeneizacdo e quarteamento, até a obtencdo da amostra final, com massa e
granulometria adequadas para a realizacdo de ensaios (quimicos, fisicos,
mineraldgicos, etc). Cabe ressaltar que a representatividade referida é valida para as
caracteristicas de interesse (densidade, teor, umidade, distribuicdo granulométrica,
constituintes minerais, etc) definidas a priori. E, ainda, que todos os cuidados devem
ser tomados para que essa representatividade ndo se perca, quando da preparacao

da amostra primaria.

Amostragem €, portanto, um processo de selecdo e inferéncia, uma vez que a
partir do conhecimento de uma parte, procura-se tirar conclusdes sobre o todo. A
diferenca entre o valor de uma dada caracteristica de interesse no lote e a estimativa

desta caracteristica na amostra € chamada erro de amostragem.
3.2.1. Erros de amostragem

De acordo com Goées et al. (2010), o erro total de amostragem (Ea) € 0
somatério do erro de amostragem propriamente dita (Eap) € do erro de preparacdo
da amostra primaria (Ep), para obtencdo da amostra final. A Equacéo 1 apresenta o
calculo do erro total de amostragem.

Ea = Eap +Ep [1]

O erro de amostragem propriamente dita € o somatério de sete erros

independentes, resultantes do processo de selecdo da amostra primaria, e
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provenientes, principalmente, da variabilidade do material que estad sendo
amostrado. A Equagédo 2 mostra o célculo do erro de amostragem propriamente dita.

Eap = Ea1 +Ea2 +Eas +Eas +Eas +Eas +Ea7 [2]

Onde:

Ea1 = erro de ponderacao, resultante da ndo uniformidade da densidade ou da vazéo
do material;

Ea2 = erro de integragdo - termo regional, resultante da heterogeneidade de
distribuicdo das particulas, a longo prazo, no material;

Eas = erro de periodicidade, resultante de eventuais variagbes periodicas da
caracteristica de interesse no material;

Eas = erro fundamental, resultante da heterogeneidade de constituicdo do material.
Depende fundamentalmente da massa da amostra e, em menor instancia, do
material amostrado. E o erro que se comete quando a amostragem € realizada em
condic¢des ideais;

Eas = erro de segregacao, resultante da heterogeneidade de distribuicdo localizada
do material;

Eas = erro de delimitagdo, resultante da eventual configuragdo incorreta da
delimitacdo da dimensé&o dos incrementos; e

Ea7 = erro de extragao, resultante da operacéo de tomada dos incrementos.

JA o erro de preparacdo é o somatério de cinco erros independentes,

provenientes das operacdes de reducdo de granulometria, homogeneizacdo e

7

quarteamento a que a amostra primaria é submetida (GOES et al., 2010). Na

Equacéo 3 tem-se o célculo do erro de preparacao.

Ep = Ep1 +Ep2 +Ep3 +Epa +Eps [3]

Onde:

Ep1 = perda de particulas pertencentes a amostra;

Ep2 = contaminagé@o da amostra por material estranho;
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Eps = alteracdo ndo intencional da caracteristica de interesse a ser medida na
amostra final;

Eps = erros ndo intencionais do operador (como a mistura de subamostras
provenientes de diferentes amostras); e

Eps = alteragdo intencional da caracteristica de interesse a ser medida na amostra

final.

Os erros Eai, Ea2, Ea3, Eas € Eas podem ser definidos quantitativamente,
enquanto os erros Eas, Ea7 € Ep ndo podem ser estimados experimentalmente.
Todavia, é possivel minimiza-los e, em alguns casos, elimina-los, evitando assim os

erros sistematicos indesejaveis.

O erro fundamental € o Unico erro que ndo pode ser evitado, pois
teoricamente a massa ideal da amostra seria aquela que englobasse todo o seu
universo. Para que se possa trabalhar com uma amostra de massa menor,
normalmente € necessario diminuir a sua granulometria. De uma maneira geral, a

reducdo da granulometria pode ser realizada como segue:

(i) até cerca de 50,8mm, utilizam-se britadores de mandibulas;
(ii) de 50,8mm até 1,2mm, britadores conicos ou de rolos; e
(iii) abaixo de 1,2mm, moinho de barras ou bolas, moinho de discos, pulverizadores

ou trituradores manuais (gral).

O erro de segregacao é observado principalmente em silos e pilhas, onde as
particulas maiores e/ou mais densas tendem a estratificar-se. Esse erro é
minimizado através da homogeneizacdo do material a ser amostrado e da
diminuicdo da dimens&o dos incrementos e consequente aumento do numero de
incrementos que compdem a amostra. A amostragem em usinas de beneficiamento
piloto e/ou industrial € feita a partir da tomada de incrementos e esta sujeita a todos
os tipos de erros ja apresentados (item "Do Erro Total de Amostragem”). Quanto
maior o numero de incrementos, menor o erro total cometido. O nimero minimo de
incrementos esta relacionado a massa minima necesséaria para formar a amostra
priméaria (GOES et al., 2010).
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3.2.2. Homogeneizagdo e quarteamento de amostras

Segundo Goées et al. (2010), todas as etapas de preparacao, devem ser feitas
observando-se técnicas de homogeneizacao e quarteamento. Para isso, utilizam-se
pilhas e/ou equipamentos auxiliares. As pilhas mais empregadas sao as dos tipos
cOnica e alongada (tronco de piramide).

Na prépria preparacdo de uma pilha conica, obtém-se uma boa
homogeneizagcdo do material. A seguir, divide-se a mesma em quatro setores iguais
(A). O quarteamento é feito formando-se duas novas pilhas (B). Caso seja
necessario dividir ainda mais a amostra, toma-se uma destas pilhas e repete-se a

operacédo. Todo este processo € ilustrado na Figura 8, a seguir.

A - Vista de cima

1+3 2+4
Pilha Quarteada Rilha Quarteada

B - Pilhas quarteadas

Figura 8 - Homogeneizacdo e quarteamento em pilha cdnica
Fonte: Gées et al. (2010)

Ainda segundo Goées et al. (2010), a pilha alongada, por sua vez, € a mais
indicada tanto em laboratdrio, como para grandes quantidades de minério. A
preparacdo desse tipo de pilha é feita dividindo-se o lote inicial em quatro regibes
aproximadamente iguais. Em seguida, atribui-se a uma pessoa ou grupo de pessoas
(A) a responsabilidade da retirada do minério, alternadamente, de quartos opostos (1

e 3); outra pessoa ou grupo de pessoas (B) sdo responsaveis pelos outros quartos
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(2 e 4), conforme mostrado na Figura 9. Forma-se a seguir uma pilha com a forma
de tronco de piramide, conforme apresentado na Figura 10, com uma das pessoas
ou grupo (A) colocando sucessivas por¢des por pa ou equipamento adequado, num

dado sentido; e a (0) outra (0), (B) no sentido oposto.

Deve-se ter o cuidado para que a quantidade de minério tomado do lote inicial
seja suficiente para descarregar ao longo de toda a pilha, a velocidade constante. O
material constituinte das extremidades (partes 1 e 10 na Figura 10) deve ser
retomado, sendo distribuido novamente ao longo da pilha. Divide-se a pilha ao meio
no sentido longitudinal e, posteriormente, em partes iguais em seu sentido
transversal. A espessura de cada secédo transversal deve estar relacionada com a
largura da pa ou instrumento que sera utilizado para a remocdo do minério
(incremento). O quarteamento é feito formando-se duas pilhas conicas, tomando-se
para uma, as porcdes de indices impares e para outra, as de indices pares. Caso
seja necessario, repete-se a operacdo com uma das pilhas cbnicas. Para pequenas
guantidades de amostras, da ordem de quilogramas, a formacao da pilha é realizada
distribuindo-se o minério, a velocidade constante (manualmente ou com
equipamento adequado), ao longo de toda pilha, num dado sentido e no sentido

oposto. O quarteamento é feito seguindo a mesma metodologia descrita
anteriormente (GOES et al., 2010).

@/ ®
NI NENC

Figura 9 - Lote inicial de minério
Fonte: Gées et al. (2010)
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Figura 10 - Pilha alongada
Fonte: Gdes et al. (2010)

3.3. Técnicas de caracterizacdo mineral

3.3.1. Andlise de densidade de sélido através de picnometria

De acordo com Sampaio et al. (2007), o método do picndmetro é uma das
técnicas mais utilizadas para medir a densidade de sélidos. O picndmetro consiste,
basicamente, num baldo de vidro com fundo chato, equipado com uma rolha
também de vidro, através da qual passa um canal capilar, conforme ilustrado na
Figura 11. O volume dos picnédmetros varia de 25 a 250 mL ou mais, dependendo da
sua aplicacdo. Os mais usados possuem capacidades entre 25 e 100 mL. A Figura
11 ilustra exemplos de trés picndmetros de mesmo volume utilizados para medir

densidade de solidos, em patrticular, de rocha, minérios ou minerais.
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Figura 11 - Tipos de picnémetros

Fonte: Sampaio et al. (2007)

A determinacdo da densidade de um mineral por meio da técnica do
picndmetro exige também uma balanca de precisdo, com, no minimo, duas casas
decimais (SAMPAIO et al., 2007). Para calcular a densidade de um soélido, é

utilizada a Equacéo 4.

_ A, — A,
T (Ax+ Ay — (A1 + 43) [4]

Ps

Onde:

ps = densidade do soélido;

A1 = massa do picnémetro;

A2 = massa do picnébmetro + amostra;

Asz = massa do picndmetro + amostra + agua; e

A4 = massa do picndmetro + agua.

Sampaio et al. (2007) descreveu o procedimento, a seguir, usado na

quantificacdo da densidade de uma rocha, minério ou mineral.

(1) Pesar o picnébmetro vazio, previamente limpo e seco, em estufa, a 100 °C e
resfriado em dessecador;

(i) Encher o picnbmetro com agua até transbordar, secar a agua que molha a
superficie externa do mesmo e, em seguida, pesar o picnbmetro com agua;
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(iii) A diferenca entre 0os pesos do picnbmetro com agua e sem agua € a massa
de &gua utilizada. Sabendo o volume de agua colocada no picnémetro pode-
se determinar a densidade da agua ou de outro liquido utilizado;

(iv)  Adiciona-se a amostra de minério no picnémetro e, em seguida, pesa-se todo
0 conjunto, obtendo-se o valor de Az. A massa da amostra é determinada pela
diferenca entre a massa do picnémetro com minério e sem minério (vazio),
informacé&o obtida no item (i);

(v) A massa de agua adicionada ao picndbmetro com amostra é determinada pela
diferenca entre a massa do picnémetro com caulim e agua (As) e a massa do
picndmetro com amostra de minério (Az);

(vi) O volume de agua adicionado € obtido pela relacdo entre a densidade da
agua (obtida em iii) e a massa de agua adicionada no picnédmetro (obtida em
v);

(vii) O volume da amostra de minério é determinado pela diferenga entre o volume
total do picnémetro e o volume de agua adicionada (obtida em vi); e

(viii) A densidade do minério é obtida pela relacdo entre a massa e volume de

minério (obtidos em iv e vii, respectivamente).

3.3.2. Andlise granulométrica através de peneiramento

Entende-se por peneiramento, a separacao de um material em duas ou mais
classes, estando estas limitadas uma superior e outra inferiormente. No
peneiramento a imido adiciona-se dgua ao material a ser peneirado com o propdsito
de facilitar a passagem dos finos através da tela de peneiramento. O material retido
na tela da peneira € denominado oversize e o passante, undersize (CORREIA,
2010).

3.3.2.1. Escalas granulométricas

Segundo Correia (2010), a determinagdo das faixas de tamanho das

particulas é feita por meio de uma série de aberturas de peneiras que mantém entre
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si uma relacdo constante. A primeira escala granulométrica foi proposta por

Rittinger, na Alemanha, e obedece a Equacgéao 5.

ay=aol [5]

Onde:

ay = abertura de ordem y;
ao = abertura de referéncia (ao =1 mm);

r = razdo de escala (r = 1,414).

Posteriormente, a U.S. Tyler Company alterou a escala de Rittinger, tomando
como abertura de referéncia 74 ym. Esta escala tornou-se de uso geral em todo o
mundo. Uma segunda escala foi sugerida por Richards, Estados Unidos, que seguiu
a mesma equacao de Rittinger, sendo que adotou como razédo de escala r = 1,19.

Esta escala foi tomada como padréo pelo Governo Americano (CORREIA, 2010).

As aberturas das peneiras para as duas escalas (Tyler e Richards) foram
relacionadas ao numero de malhas (Mesh) que representa o numero de aberturas

de uma mesma dimenséao contido num comprimento de 25,4 mm (CORREIA, 2010).

A escala ISO (International Standard Opening) adotou como abertura de
referéncia 1 mm, que corresponde a 18 malhas (mesh), e como razdo de escala r =
1,414. Na Tabela 2 sdo apresentadas as escalas Tyler, Richards e ISO e suas

associacfes com o numero de malhas (Mesh).
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Tabela 2 - Escalas granulométricas

Escala Tyler Escala Richards Escala
r:xE:Ldld r=%2 = 1,19 a,=1,0mm=18 150
3. =74 Lm malhas
Malhas mm Malhas mm polegadas Malhas
3 6,680 3 6,35 0,250
3% 5,66 0,223 3%
4 4,699 4 4,77 0,187
5 4,00 0,157 5
6 3,327 6 3,36 0,132
7 2,83 0,111 7
8 2,362 8 2,38 0,0937
10 2,00 0,0787 10
10 1,651 12 1,68 0,0661
14 1,41 0,0555 14
14 1,168 16 1,19 0,0469
18 1,00 0,0394 15 (Base)
20 0,833 20 0,841 0,0331
25 0,707 0,0278 25
28 0,589 30 0,395 0,0234
35 0,200 0,0197 35
35 0,417 40 0,420 0,0165
45 0,354 0,013% 45
48 0,295 50 0,297 0,0117
60 0,250 0,0098 &0
65 0,208 70 0,210 0,0083
80 0,177 0,0070 20
100 0,147 100 0,145 0,0059
120 0,125 0,0045 120
150 0,104 140 0,105 0,0041
170 0,088 0,0035 170
200 |Base) 0,074 200 0,074 0,0025
230 0,063 0,0025 230
270 0,053 270 0,053 0,0021
325 0,044 0,0017 325
400 0,038 400 0,037 0,0015

Fonte: Correia (2010)

3.3.2.2. Ensaios de peneiramento

De acordo com Sampaio et al. (2007), nos ensaios de andlise granulométrica
por peneiramento, devem ser considerados o peso da amostra utilizada, o tempo e a
precisdo do ensaio, além da forma como sera conduzido o ensaio: a seco, a Umido
ou a forma combinada Umido/seco. Na determinacdo do peso da amostra, deve ser
considerado o tipo de amostra, o teor do mineral minério, a granulometria do
material, entre outros. Com relacdo aos minérios com granulometria grossa, isto €,
abaixo de 50 mm, em muitos casos, sdo tomadas amostras de 10,0 kg ou mais. Nos

casos dos minérios finamente moidos, a quantidade de amostra varia no intervalo de
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200 a 600 g. Em todas as situacdes, o tamanho das amostras depende da finalidade
da andlise granulométrica, isto €, das analises subsequentes com as fracdes
resultantes do ensaio granulométrico, entre outros. Nao se deve utilizar quantidade
excessiva da amostra sobre a peneira. Neste caso, muitas particulas finas ficardo
inclusas nas grossas, sem a chance de se exporem a abertura da peneira. Entende-
se que a amostra deve ser bastante para que cada fracdo retida seja representativa
e sua quantidade seja suficiente para as analises subsequentes. O uso da
metodologia adequada e boa experiéncia laboratorial tornam-se instrumentos
indispensaveis a uma analise granulométrica confiavel, ou seja, com resultados

consistentes.

O tempo do ensaio esta ligado, entre outros, aos seguintes fatores: natureza e
granulometria do minério, precisdo e finalidade do ensaio. Minérios com
granulometria grossa requerem tempo menor de peneiramento. Ao contrario, para
agueles com granulometrias finas, torna-se essencial a operacdo com tempos mais
longos, para que todas as particulas tenham a chance de se exporem as aberturas
de cada peneira. Além disso, para melhorar a eficiéncia do peneiramento,
recomenda-se a realizacdo do ensaio a umido (SAMPAIO, 2007).

Segundo Sampaio (2007), os ensaios a seco sdo indicados para minérios
com granulometria grossa e quantidades minimas da fragéo fina. Porém, em muitos
casos, 0 minério contém uma fracdo fina, cujas particulas estdo aglomeradas em
decorréncia da tensao superficial resultante da umidade ou da atracéo eletrostatica.
Em outras situacbes, as particulas finas estdo aderidas as grossas. Como
consequéncia, num peneiramento a seco, essas particulas sao retidas nas peneiras
de aberturas maiores ou obstruem as peneiras com aberturas menores, ou seja,
peneiras de malhas finas. Portanto, ha necessidade da remocao dessa fracao fina
para ndo mascarar os resultados do ensaio. Nesse caso, 0 peneiramento a seco
impede a reprodutibilidade dos resultados e compromete, sobremodo, a consisténcia
dos mesmos. A alternativa consiste em combinar os peneiramentos a umido e a
seco, utilizando a peneira com abertura de 37 um. Esse procedimento, com a
vantagem de ser mais rapido que o umido, resume-se em cinco etapas: dispersao,

lavagem, secagem, peneiramento a seco e pesagem das fracdes.
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A disperséo da polpa é feita em recipiente com adicdo de agua para o ajuste
da concentragdo de sélidos. Na segunda etapa procede-se a lavagem da amostra.
Para tal, utiliza-se a peneira com abertura de 37 uym, para remover a fragao fina. Na
etapa seguinte conduz-se o peneiramento com auxilio de um peneirador vibratorio,
conforme apresentado na Figura 12, com adicdo de agua. A operacao prossegue até
que ndo haja particulas de minério no fluxo de dgua de descarga. Nesse momento,
suspende-se a operacao de lavagem e retira-se a fracdo grossa, que sera secada
em estufa até 150°C. A fracdo fina, € filtrada, secada e pesada. Na Ultima etapa
procede-se a andlise granulométrica a seco da fragdo grossa, acima de 37 ym, com
a composicdo completa da série de peneiras selecionadas para o ensaio (SAMPAIO,
2007).

Figura 12 - Peneiramento a imido, em escala de laboratdrio
Fonte: Sampaio et al. (2007)

3.3.2.3. Analise granulométrica a partir dos dados obtidos no peneiramento

Apbés a secagem e pesagem de cada fracdo granulométrica, realiza-se o
calculo da distribuicdo granulométrica. Inicialmente, prepara-se uma tabela para
apresentacdo dos dados obtidos, conforme o modelo da Tabela 3. O método de
preenchimento, explicado por Sampaio (2007) encontra-se seguir. A coluna
Abertura (um) corresponde as aberturas das peneiras utilizadas no ensaio. A

coluna Peso (g) refere-se as massas (g) da fracdo retida na peneira correspondente.
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Em seguida, somam-se esses valores, registrando o total na linha 17 e na coluna

Peso (g). A coluna Percentagem Retida é obtida pela divisdo do valor da massa

retida em cada peneira pelo total da soma das massas, multiplicando-se o quociente

por 100. O registro é feito na mesma linha, porém na coluna Percentagem Retida.

Na coluna Percentagem Acumulada, inicialmente, registra-se o valor da primeira

bY

linha correspondente a coluna Percentagem Retida, na mesma linha da coluna

Percentagem Acumulada. Em seguida, soma-se esse valor aquele da linha seguinte

e coluna anterior. Repete-se a operacao com esse novo valor até o ultimo valor da

coluna Percentagem Retida. Obtém-se a coluna Percentagem Passante pela

subtracdo do valor 100 aquele registrado na coluna Percentagem Acumulada.

Registra-se a diferenca na linha correspondente da coluna Percentagem Passante.

Repete-se a operacédo até o ultimo valor na coluna Percentagem Acumulada.

Tabela 3 - Distribuicdo granulométrica de uma amostra de caulim, utilizando peneiras Tyler

Abertura| Peso Percentagens
Linha | (um) (g) Retida Acumulada Passante
1 3350 83,44 8,55 8,55 91,45
2 2623 50,61 5,19 13,74 86,27
3 1700 50,74 52 18,93 81,07
4 1170 44,07 4,52 23,45 76,55
5 830 51,26 5,25 28,70 71,30
o 589 54,95 5,63 34,33 65,67
7 420 38,27 3,92 38,25 61,75
8 290 36,51 3,74 41,99 58,01
9 210 24,78 2,54 4453 55,47
10 150 20,00 2,05 46,58 53,42
11 100 14,50 1,49 48,07 51,93
12 74 12,16 1,25 49,31 50,69
13 53 19,38 1,99 51,30 48,70
14 45 2,7 0,28 51,58 48,43
15 37 10,54 1,08 52,66 47,35
16 -37 462,1 47,35 100,00 0,00
17 Total 976,02 100,00 - -
- 37: material passante na peneira de 37 pm.

Fonte: Sampaio et al. (2007)

Geralmente, para uma melhor interpretacao dos resultados, sdo construidos graficos

em escala logaritmica, chamados de curvas granulométricas, conforme mostra-se na

Figura 13.
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Figura 13 - Representacgéo grafica referente a distribuicdo granulométrica de uma amostra de
caulim

Fonte: Sampaio et al. (2007)

3.3.3. Separacao magnética

Os estudos sobre separacdo magnética e eletrostatica datam de pelo menos
600 anos a.C. e chegaram ao conhecimento da humanidade por meio da divulgacao
dos estudos e experimentos do filosofo grego, Thales de Mileto, conhecedor de
algumas propriedades magnéticas dos minerais. Ainda o mesmo filésofo descobriu,
ao esfregar ambar em pele de animal, que a carga eletrostatica produzida por esta
atricdo poderia atrair fracamente particulas minerais ndo condutoras
(VENKATRAMAN et al.,2006).

A aplicacdo da separacdo magnética ao processamento mineral depende da
susceptibilidade magnética dos minerais a serem processados (SAMPAIO e LUZ,
2004).

A separacdo magnética pode ser classificada em quatro categorias,
dependendo do meio utilizado e da intensidade de campo. Assim, tem-se a
separacao magnética, a seco, de baixa e alta intensidade e, a imido, de alta e baixa
intensidade. A aplicacdo desse método de separacdo no processamento mineral
estende-se desde a remocgdo de sucatas metalicas, aos separadores criogénicos ou

supercondutores. A atragdo magnética de um mineral, quando submetido a um
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campo magnético, varia com a sua composicao quimica, isto €, com o seu indice de
Impurezas, as quais dependem da sua forma de ocorréncia nos jazimentos minerais
(SAMPAIO, 2007).

Segundo Sampaio (2007), a propriedade de um material que determina a sua
resposta a um campo magnético € a susceptibilidade magnética. Com base nessa
propriedade, os minerais ou materiais séo classificados em duas categorias: agueles
gue sao atraidos pelo campo magnético e os que séao repelidos por esse campo. Os

detalhes sobre cada tipo de material sdo discutidos a seguir:

0] minerais ferromagnéticos compreendem aqueles que sdo fortemente
atraidos pelo ima& comum. O exemplo mais conhecido € a magnetita (Fe3Oa);

(i)  minerais paramagnéticos sdo fracamente atraidos pelo im& comum e o
exemplo classico € a hematita (Fe203). Esses minerais possuem
permeabilidade magnética mais elevada que a do meio circundante,
usualmente, agua ou ar. Além disso, concentram um elevado numero de
linhas de indugéo provenientes do campo externo; e

(i)  minerais diamagnéticos possuem susceptibilidade magnética negativa e,
portanto, sao repelidos quando submetidos a um campo magnético. Nesse
caso, além do quartzo, destacam-se a cerussita, magnesita, calcita, barita,
fluorita, esfalerita, dentre outros. Esses minerais possuem permeabilidade
magnética mais baixa que a do meio circundante (usualmente agua ou ar).
Esse efeito diamagnético é geralmente menor que o correspondente efeito de

atracdo dos minerais paramagnéticos.

Na Figura 14, tem-se a inducdo magnética (ou susceptibilidade magnética)
para diferentes espécies mineraldgicas, em funcdo da intensidade de campo
aplicado. Observa-se que 0s minerais ferromagnéticos (curva a) caracterizam-se
pela resposta rapida da indugdo magnética com o campo. Na curva b, a indugéo
magnética € menos acentuada, € o caso dos minerais paramagnéticos. No caso da
curva c, a situacao € inversa, ou seja, a indugcdo magnética possui valor negativo.

Isso é observado com 0s minerais diamagnéticos.
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Figura 14 - Indugcdo magnética para diferentes espécies mineraldgicas: (a) ferromagnéticas, (b)
paramagnéticas e (c¢) diamagnéticas
Fonte: Sampaio et al. (2007)

3.3.4. Espectrometria de fluorescéncia de raios X

A fluorescéncia de raios X, nos ultimos anos, tornou-se uma técnica universal
de analise de materiais. Na fluorescéncia de raios X, 0 processo de excitacdo da
amostra deve-se a irradiacdo por um feixe primario de raios X, que resulta na
producdo de uma radiacdo secundaria devido a caracteristica dos elementos
quimicos presentes. Conhecendo-se os angulos de reflexdo e as intensidades da
radiacdo, é possivel, ndo s6 identificar esses elementos, como também proceder a
guantificacdo (DUTRA e GOMES, 1984).

De acordo com Dutra e Gomes (1984), as analises qualitativas sdo em geral
faceis e confiaveis, em virtude da simplicidade do espectro. A analise quantitativa
pode ser realizada pela simples comparagcdo das alturas dos picos com o0s
espectros-padrao. A analise quantitativa consiste na medida das linhas do espectro
caracteristico dos elementos procurados e do relacionamento dessas intensidades
com sua concentracdo na matriz onde encontram-se dispersos. Ainda, por ser uma
das técnicas instrumentais mais versateis, permite a andlise de amostras sob a
forma liquida ou sélida. Tem ampla capacidade de deteccédo, abrangendo elementos
para 0s quais a espectrografia optica de emisséo se mostra ineficiente, por exemplo:
S, Cl, As, Se, Br, I, Tae Th.

27



3.3.5. Microscopia eletronica de varredura (MEV — EDS)

Segundo Neumann et al. (2010), outro equipamento imprescindivel a
caracterizacdo de minérios e materiais € o microscopio eletrébnico de varredura
(MEV), principalmente se estiver acoplado a um espectrometro de dispersao de
energia (EDS) para permitir determinagédo de elementos quimicos em pontos de até

2 um de diametro.

O funcionamento do MEV é baseado na interacdo de um feixe de elétrons
finamente colimado com a amostra. O MEV fornece, basicamente, imagens em
niveis de cinza proporcionais a algum sinal gerado pela interacdo do feixe com a
superficie da amostra. Em tecnologia mineral, as imagens mais importantes sdo as
de elétrons retroespalhados (no inglés backscattered electrons - BSE), que séo os
elétrons do feixe que se chocam com as eletrosferas dos atomos e sao
arremessadas de volta, e detectados num detector que circunda a abertura inferior
da coluna de elétrons. Nestas imagens, o nivel de cinza é proporcional ao niumero
de elétrons, e consequentemente ao peso atbmico médio em cada pixel da imagem,
0 que a torna, de maneira indireta, uma imagem composicional (NEUMANN et al.,
2010).

Se o MEV dispde de EDS, a identificacdo dos minerais é imediata pela sua
composi¢do quimica, eventualmente complementa pelo conhecimento prévio da
amostra, facilitando muito o trabalho de identificar a mineralogia da amostra. Outro
exemplo muito comum é verificar a presenca de composicdo variavel dentro do
mesmo mineral (NEUMANN et al., 2010). A Figura 15 mostra um grao de pirocloro

com consideravel variacao de composicdes, apresentadas na tabela a seguir.
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TiO2 057 064 045 095
Fez0s 1.29 104 097 122
Zr0z 118 065 228 176
Nbz0Os 35,07 3622 3202 3242
Sn0: 353 334 166 047
Taz0s 662 693 1436 1279
PbO 4297 4243 3567 2133
ThO2 113 09% 066 145
UOs 765 778 1192 2761

Figura 15 - Imagem de elétrons retroespalhados de grao de urénio-chumbo-pirocloro, com

niveis de cinza muito variados em fun¢gao da composicéao, e analises semi quantitativas
referentes aos pontos indicados naimagem

Fonte: Neumann et al. (2010)

Vinhal et al. (2019) realizaram a analise de rejeito proveniente da flotacdo de

minério willemitico com microscopio eletrénico de varredura. Para tal, foi utilizado o

aparelho Phenon modelo ProX para a geracdo de imagens ampliadas, e o aparelho

EDS acoplado para identificar e quantificar as particulas.

A Figura 16 apresenta a imagem do MEV e EDS para uma microrregido. Na

imagem de elétrons retroespalhados € notavel particulas com granulometria variada

e diferenca no brilho.
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Figura 16 - Imagem de elétrons retroespalhados da amostragem de rejeito e EDS de

microrregido
Fonte: Vinhal et al. (2019)

Na Tabela 4 tem-se a composi¢cdo quimica e os teores dos elementos na
microrregido, na qual percebe-se que os elementos com maiores concentracfes sao
Ca, Mg e Fe. Os teores de Ca e Mg apresentam variagdo quando comparado,
contudo, para o Fe esse teor permanece praticamente inalterado, mesmo o EDS
sendo uma técnica de andlise semi quantitativa (VINHAL et al., 2019).

Tabela 4 - Composicdo da amostra obtida por EDS na microrregido analisada.

Concentracdo C 0] Na Mg Al Si Ca Fe Zn
% 14,4 49,9 1,3 8,6 0,6 2,4 13 7 2,7
Fonte: Vinhal et al. (2019)

3.3.6. Microscopia quantitativa eletrénica (MQE)

A mineralogia quantitativa eletrénica (MQE) € uma técnica que, segundo Gu
(2003), utiliza um software acoplado a um moderno MEV, equipado com pelo menos
um analisador EDS, para microanalise quimica. O sistema emprega ainda, em
auxilio as informacfes de composi¢cdo fornecidas pela microanalise, imagens de

elétrons retro espalhados (BSE), nas quais o nivel de cinza de cada pixel é
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proporcional ao numero atdmico médio daquele ponto (Neumann, Scheneider e
Neto, 2010; Fandrich et al., 2007), permitindo de forma expedita a identificacdo das
fronteiras entre diferentes particulas minerais. Nos casos em que 0S minerais
apresentam numeros atébmicos proximos (exemplo: esfarelita e calcopirita) e niveis
de cinza indistinguiveis entre si, a identificacdo é baseada exclusivamente em
espectros de dispersao de energia (EDS) (SHIMUSU, 2012).

Os sistemas de analise de imagens automatizados integrados ao MEV, tais
como: TIMA (TESCAN Integrated Mineral Analyzer), MLA (Mineral Liberation
Analyzer) e 0 QEMSCAN (Qualitative Evaluation Minerals By Scanning Microscope),
sdo na verdade ferramentas para a aplicagdo da técnica MQE (Mineralogia
Quantitativa Eletrdnica) (AVILA, 2018).

O método fornece informacbes mineralégicas de um material a partir da
combinacédo de imagens de elétrons retro espalhados (BSE) e analises de raios X
caracteristicos (ULSEN, 2011). Os estudos de mineralogia quantitativa utilizando
microscopia eletrbnica automatizada apresentam resultados confidveis de grau de
liberacdo e associacGes minerais, particdo dos elementos quimicos de interesse,
composicdo mineraldgica, distribuicdo do tamanho das particulas, além da

recuperacao potencial do mineral-minério (CARMO et al., 2016).

As funcdes de analise desses sistemas consistem principalmente em
desaglomeracdo e segmentacdo das fases (GU, 2003), importantes na analise de
liberacdo. Segundo Souza (2014), na etapa de preparacdo das amostras, as
particulas podem se aglomerar. Caso isso ocorra, e se a aglomeracdo nao for
identificada e tratada, podera gerar resultados erréneos de liberacdo. Os parametros
de forma das particulas séo utilizados na desaglomeracdo e, posteriormente, a
segmentacao identifica os minerais (gréos) e determina seus limites em uma

imagem de particulas (GU, 2003).

Para Fandrich et al. (2007), a desaglomeracdo consiste em separar as
particulas que se tocam através de um sistema automatizado que detecta particulas
aglomeradas e as separam por parametros definidos pelo operador. Em seguida, o

software delimita areas onde a escala de tons de cinza da imagem de BSE é
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homogénea e corresponde a um mineral — segmentacdo de fases. O mineral
correspondente a cada é&rea € identificado com base em espectros de EDS
coletados através de um ponto ou area escaneada para cada area homogénea ou
como um mapeamento da secdo quando ha minerais de nimeros atbmicos médios
proximos. Quanto mais proximos os numeros atdbmicos médios dos minerais, ou
seja, quanto mais semelhantes os tons de cinza na secdo mapeada, maior o tempo

de coleta.

Segundo Fandrich et al. (2007), o processamento para analise mineralogica
quantitativa eletrbnica esta descrito na ilustracdo da Figura 17. Sendo os itens: |)
particulas desaglomeradas; Il) segmentacdo em tons de cinza homogéneos; lll)
pontos de coleta de EDS em cada éarea segmentada; IV) particulas apos

classificacdo (comparagcéo com banco de dados).

'

\ D

Figura 17 - Descricdo do processamento de imagens
Fonte: Fandrich et al., (2007)

Para Sampaio (2016) os analisadores automatizados e integrados de imagens
minerais ainda sdo pouco utilizados na industria mineral. Para identificacéo,
quantificacdo e determinacdo das formas de associa¢cbes sdo aplicadas duas
abordagens — analise modal e analise de liberacdo. A andalise modal identifica os
minerais presentes na amostra e determina suas propor¢des. Enquanto que a
andlise de liberagdo determina o tamanho e a distribuicdo das particulas. Se as
particulas s&o constituidas por mais de um mineral, o programa identifica as

associacfes dos minerais de interesse com sua ganga.
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Segundo Ferreira (2013), o sistema pode classificar erroneamente minerais
ferrosos de numeros atdmicos proximos. Afirma ainda que, para minérios pobres e
rejeitos do beneficiamento de minério de ferro, a MQE pode fornecer informacdes
mais detalhadas com relacdo aos minerais de ganga que a microscopia oOtica.
Entretanto, para caracterizar minérios com elevados teores de ferro e com variedade
de minerais ferrosos, a melhor opgédo de caracterizagcdo seria uma abordagem que

combine analises de imagens automatizadas e o6ticas.

Avila (2018) estudou o rejeito dos processos de flotagdo de minérios
itabiriticos, utilizando a técnica de MQE em sete amostras, com o0 uso do software
TIMA versdo 1.5.24, associado ao MEV modelo MIRA3 LMH, com energia de
excitacdo para o feixe de elétrons de 25keV, didametro do feixe de 70nm,
magnificagcdo de 180x, resolu¢ado de imagens de 3um, campos quadrados com lado
de 1500um e, varredura de 12 campos para as amostras globais e fracionadas, e 4
campos para as amostras de fragdo menor que 37um e média de 200.000 particulas
analisadas por amostra de rejeito. Para 0s ensaios as amostras foram embutidas em
resina epoxy, no formato de pastilhas com 30mm de diametro, polidas e recobertas
com pelicula de carbono. O tempo de analise para cada pastilha foi em média 90
minutos.

A Tabela 5 apresenta as composi¢cdes mineralégicas das amostras de rejeitos
globais por MQE com as principais fases presentes.

Tabela 5 - Composicdo mineral6gica das amostras globais por MQE

Composi¢io
mmeralogica AM1 AM2 AM3 AM4 AMS AM6 AM7

(%omassa)

Quartzo 83,08 53,77 55,38 4298 7529 61,05 50,72
Hematita/magnetita 14,50 42,04 2891 46,69 1821 3395 3947
Goethita 0,79 1,73 966 566 305 213 349
Goethita terrosa 0.11 0,23 2,96 1,43 0,97 0,70 1,05
Caulinita 0,39 0,72 0.16 0,63 0,69 0,39 1,98
Gibbsita 0,00 0,21 0,03 0,16 0,03 0,02 0,10
Nao classificados 0.83 120 280 232 171 1,50 3.02
Qutros mmerais 030 0,09 0.10 0.13 0.05 0.26 0.17

Fonte: Avila (2018)
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Avila (2018) observou que o quartzo € o mineral predominante em todas as
amostras com teores acima de 50%, a excec¢do da amostra AM4 constituida por
aproximadamente 47% de hematita/magnetita e 43% de quartzo. As demais
amostras apresentam mais de 50% em massa de quartzo. As amostras AM1 e AM5
Sao as que possuem maior participacado de quartzo, 83% e 75%, respectivamente.
As amostras AM3 e AM4 destacam-se pelas maiores presencas de goethita e
goethita terrosa. As fases nado classificadas apresentam maiores participacdes em
AM3 e AM7, em torno de 3%. E importante destacar que anéalises com menos de 5%

de fases nédo classificadas sao consideradas analises confiaveis.

A frequéncia das particulas de hematita/magnetita por faixas de tamanho

obtida por Avila (2018) através de MQE é apresentada no gréafico da Figura 18.

Frequéncia das particulas de hematita/magnetita por faixas de tamanho
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Figura 18 - Frequéncia das particulas de hematita/magnetita das amostras globais por faixas
de tamanho obtida por MQE
Fonte: Avila (2018)

De acordo com a andlise de Avila (2018), a maioria das particulas de
hematita/magnetita apresentam tamanhos entre 5um e 37um, sendo que AM4 e
AM6 possuem cerca de 80% de suas particulas nessa faixa de tamanho. AM5

possui mais de 47% da massa dessas particulas com tamanhos entre 17um e 37um.
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AM1, AM2 e AM3 possuem em torno de 15% da massa dessa fase com tamanho
entre 74um e 149um. AM1 e AM3 sdo as amostras com particulas de
hematita/magnetita mais grossas com aproximadamente 20% da massa maior que
74um. AM7 é a amostra que apresenta as particulas mais finas de
hematita/magnetita, aproximadamente 50% da massa abaixo de 17um. Enquanto
que, AM2 possui a maior massa de particulas mais grossas dessa fase, cerca de
50% acima de 37um.

A Figura 19 apresenta o0 grau de liberacdo das particulas de
hematita/magnetita, obtido por Avila (2018).

Grau de hiberacdo das particulas de
hematita/magnetita
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Figura 19 - Grau de liberagao das particulas hematita/magnetita das amostras globais por MQE
Fonte: Avila (2018)

As amostras que apresentam a maior quantidade de particulas livres de
hematita/magnetita sdo as amostras AM2, AM6 e AM7, com grau de liberacado
proximo de 60%. AM3 apresenta o menor grau de liberacdo 30%. Para as demais
amostras, o grau de liberagéo é aproximadamente 50% (AVILA, 2018)
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3.3.7. Difragéo de raios X

De acordo Neeumann et al. (2010), a difracdo de raios X €& uma das
ferramentas basicas para caracterizacdo mineralogica de minérios. O método
baseia-se na interagdo de ondas na frequéncia de raios X (geralmente entre 0,70 e
2,30 A) com os planos de repeticdo sistematica do reticulo cristalino, como pode ser
visualizado esquematicamente na Figura 20. Pela prépria definicdo, portanto, aplica-

se apenas a materiais cristalinos, e ndo a amorfos.
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Figura 20 - Corte num reticulo cubico esquematico e representacdo de diversos planos de
repeticao sistematica com respectivas distancias interplanares di, detectaveis por difracao de
raios X

Fonte: Neumann et al. (2010)

Segundo Neumann et al. (2010), a Lei de Bragg fornece a base teérica do
método: A = 2d sen®, onde A é o comprimento de onda da fonte de raios X utilizado,
d sdo as distancias interplanares e © € o angulo da reflexdo. Um conjunto das
diversas distancias interplanares d € tipica para cada mineral, e estdo tabuladas em
diversas referéncias, sendo a mais difundida e utilizada a do ICDD (International
Center for Diffraction Data). Maiores detalhes podem ser obtidos em livros sobre o
assunto (por exemplo, Klug & Alexander 1974, Azaroff & Buerger 1958, Moore &
Reynolds 1989).

A Figura 21 ilustra a configuragédo basica de uma difratbmetro de raios X, para

método do po, estd esquematizada. Pela figura, nota-se que a amostra (na
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horizontal na figura) localiza-se no centro, do qual a fonte de raios X e a fenda do
detector sdo equidistantes. Na configuragdo mais comum, chamada de ©6/26, a
amostra move-se numa velocidade angular ©, e o detector no dobro desta, de
maneira que sempre esta detectando as contagens refletidas no plano da amostra. A
leitura que se faz sdo contagens refletidas em determinado angulo ©, convertido
para distancias interplanares d pela equacdo de Bragg, e qualquer ma preparacao
de amostra, que perturbe esta geometria, resulta em erros de leitura do angulo
(NEUMANN et al., 2010).

Figura 21 - Representacdo esquemaética do difratémetro de raios X basico para método do pé

Fonte: Neumann et al. (2010)

Um espectro de difracdo de raios X tipico € exemplificado na Figura 22. Trata-
se de um quartzo puro, e além do espectro de difracdo (contagens no eixo das
ordenadas contra 26 na abcissa) esta também representado graficamente o seu
padréo tabulado (NEUMANN et al., 2010).
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Figura 22 - Espectro de difracdo de raios X de amostra de quartzo, e posi¢cdo e contagem
relativa do padréo tabulado do mineral
Fonte: Neumann et al. (2010)

Segundo Neumann et al. (2010), a posi¢cao dos picos (angulo ©, ou distancia
interplanar apos calculo pela Lei de Bragg) de determinado mineral ndo deveria
mudar, mas na préatica pode haver pequenos desvios, principalmente pela variacao
na sua composicdo. As intensidades relativas dos picos, por outro lado, sdo muito
afetadas por orientacéo preferencial na preparacédo das amostras, pela superposicao
de picos de diferentes fases, pela variacdo da composicdo dos minerais, e por
outros fatores. Além disto, a intensidade (e a largura dos picos) depende muito da
cristalinidade das fases. A simples comparacédo de altura ou a integral da area dos
picos ndo representa quantificacdo, e nem permite comparagdao quantitativa das
fases. A quantificagdo por difracdo de raios X é possivel, mas é bem mais

complicada.

A interpretagcdo de espectros de amostras de boa cristalinidade e
monofasicas, ou de misturas simples, € muito facil, e geralmente as proprias
ferramentas de busca dos softwares de interpretacédo de espectros de difragdo mais
modernos identificam corretamente as fases presentes. A medida que coexistam na

amostra diversos minerais diferentes, a complexidade das estruturas aumenta, ou
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que seja necessério identificar minerais presentes em pequena quantidade, a
intervencdo do operador se torna mais importante. O espectro da Figura 23
apresenta uma mistura de diversos minerais, com forte sobreposicédo de alguns dos
picos principais. Este material ja foi concentrado em separador magnético, e fases

menos comuns aparecem (NEUMANN et al., 2010).
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Figura 23 - Espectro de difracdo de raios X de amostra de mineralogia complexa, com
superposicao de picos. Minerais identificados: quartzo, fluorapatita, monazita, vermiculita,
anatéasio, hidrobiotita, gorceixita, goethita, priderita
Fonte: Neumann et al. (2010)

Vinhal et al. (2019) realizaram analise do rejeito willemitico através da técnica
de difracdo de raios X. A Figura 24 ilustra o difratograma obtido, o qual apresentou
picos caracteristicos que possibilitaram verificar a presenca de hematita (Fe203). Foi
identificado ainda a presenca do carbonato de calcio e magnésio, mineral conhecido

como dolomita (CaMg(C0O3)2) e a fase quartzo (SiOz2).
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Figura 24 - Difratograma de raios-X da amostragem de rejeito willemitico
Fonte: Vinhal et al. (2019)

Ap0s a quantificacdo, associando ao método de Rietveld, foi observado que a

dolomita é parte predominante na composi¢do da amostra, conforme mostra-se na

Tabela 6. Na analise nao foi identificado fases mineralégicas relacionadas ao zinco,

visto que a técnica apresenta limitacdo para fases inferiores a 5% (VINHAL et al.,

2019).

Tabela 6 - Composicdo mineral6gica da amostra de rejeito willemitico

Mineral Teor

Dolomita 90,4%
Hematita 6,5%
Quartzo 3,1%

Fonte: Vinhal et al. (2019)
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3.3.8. Andlise térmica — gravimétrica e diferencial

Segundo Neumann et al. (2010), as analises térmicas (termodiferenciais e
termogravimétricas - ATD/ATG) podem ser Uteis tanto para identificacdo de fases,
guanto para a sua quantificacdo. Ambas sao efetuadas com a amostra (entre poucos
mg até poucos g de amostra, dependendo do equipamento) sendo aquecida num
forno com controle preciso, e monitorando mudancas em funcdo da programacéao

(em geral da temperatura).

No caso da andlise termodiferencial (ATD), um microtermopar analisa a
temperatura da amostra, e a compara com a temperatura de um padrdo inerte
(geralmente alumina) analisado simultaneamente por outro termopar, acusando,
portanto, transformacdes endotérmicas (decomposicdo, fusdo, reducéo,
transformacdes estruturais e magnéticas) e exotérmicas (oxidagdo, incluindo
combustao, transformacdes de estrutura e a sua reconstrucdo). E um excelente
meétodo qualitativo, quando se dispde dos dados térmicos dos minerais tabulados
(NEUMANN et al., 2010).

Na analise termogravimétrica (ATG), monitora-se a massa da amostra
durante o seu aguecimento precisamente controlado, por intermédio de uma
microbalanca de precisdo, que registra e quantifica qualquer perda ou ganho de
massa. Uma das medidas mais Uteis é a determinacdo da perda de agua estrutural
de caolinita, mica, goethita, gibbsita e de outros minerais hidratados, ou a
descarbonatacdo de calcita, dolomita e outros carbonatos. Cada mineral destes tem
a faixa de temperatura caracteristica em que ocorrem as decomposi¢des, que
infelizmente podem estar, pelo menos parcialmente, superpostas. Estas analises
sdo em geral conduzidas em ambiente inerte (sendo fluxo de nitrogénio o padrao),
para evitar que oxidagéo de alguns elementos (Mn e Fe, por exemplo) possa alterar
a variacdo de massa que sera atribuida aos respectivos minerais (NEUMANN et al.,
2010).

O exemplo da Figura 25 mostra as curvas de analises termodiferencial e
termogravimétrica obtidas simultaneamente, numa amostra contendo caolinita,

calcita e quartzo. A analise foi efetuada em fluxo de nitrogénio, com rampa de
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aguecimento de 10°C/min. A curva termodiferencial (tracejada) indica um
comportamento endotérmico (de absor¢cdo de calor) em toda a analise, com a
diferenca sempre negativa, e dois picos marcados, a 500,5 e 712,2 °C,
correspondentes respectivamente a desidroxilacdo da caolinita e a descarbonatacao
da calcita. Um pico também endotérmico, muito pequeno, esta realcado a 571,5 °C,
correspondendo a transformacao polimorforfica do quartzo, de a para 3 (NEUMANN,
2010).

A curva termogravimétrica (linha cheia), por outro lado, indica uma pequena
perda de massa até aproximadamente 220 °C, referente & umidade da amostra. De
220 a 600 °C ocorreu a eliminacdo de agua estrutural da caolinita, e os 7,04 % em
massa eliminados correspondem a 50,3 % de caolinita ha amostra (considerando
14,0 % de H20 na caolinita). A partir de 600 °C, foram eliminados mais 11,10 % de
sua massa, até aproximadamente 730 °C, devidos a eliminacdo do CO:2 da calcita.
Como o mineral contém 44,0 % de CO2, a quantificacdo € imediata, 25,2 % de
calcita. Desprezando a umidade, como a amostra foi previamente identificada como
contendo caolinita, calcita e quartzo, este Gltimo representa por volta de 24 % de sua

massa.
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Figura 25 - Analise térmica (termodiferencial em linha tracejada, e termogravimétrica em linha
cheia), com indicacdo dos picos endotérmicos e perdas de massa

Fonte: Neumann et al. (2010)

Azevedo et al. (2015) realizaram analises termogravimétrica (ATG) e térmica
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diferencial (ATD) em amostras de hidroxiapatita para se avaliar as reagcbes que
ocorrem durante o tratamento térmico, com a utilizagdo do aparelho TA Instr. SDT-
2690. O material foi aquecido a uma taxa de 10 °C/min em um fluxo de ar de 100
mL/min, da temperatura ambiente (~ 25 °C) até 1300 °C. Como material de
referéncia utilizou-se alumina (a-Al203). A Figura 26 ilustra os resultados das

analises.

Azevedo et al. (2015) observaram que a amostra de hidroxiapatita apresentou
uma diminuicdo da massa inicial proxima de 100 °C, que esta relacionada a perda
da agua fisicamente adsorvida na superficie da matriz cerdmica com a consequente
absorcdo de energia (reacdo endotérmica). Na Figura 26, os autores observaram
gue o continuo aumento da temperatura promoveu uma acentuada perda de massa
proxima entre 150 e 1000 °C, associada ao inicio da descarbonizagdo do material.
Em aproximadamente 1100 °C teve o inicio da decomposi¢cdo do material e em 1250
°C a curva DTA exotérmica correspondeu a transicdo de fases do produto da
decomposicdo da hidroxiapatita. A perda de massa observada em temperaturas
superiores a 1150 °C esta associada com a perda de &agua estrutural da
hidroxiapatita, que esta relacionada ao processo de desidroxilagdo responsavel pela

decomposicdo da hidroxiapatita.

DTA (°C/mg)

100 300 500 700 900 1100 1300
Temnperatura (°C)

Figura 26 - Curvas de ATG e ATD da amostra de hidroxiapatita
Fonte: Azevedo et al. (2015)
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4. MATERIAIS E METODOLOGIA

4.1. Materiais

O lote de amostra de rejeito magnético foi doado por uma mineradora de
fosfato da regido do Alto Paranaiba, em Minas Gerais. A Figura 27 mostra o
depdsito onde as amostras foram coletadas. A coleta foi realizada aleatoriamente no
depdsito com o uso de pas, em incrementos de aproximadamente 5 kg, em dez
pontos de coleta (topo e base) e condicionadas em baldes, previamente

higienizados, com aproximadamente 20 kg de amostra em cada.

Figura 27 - Dep0sito de rejeito magnético

Fonte: Autoria propria (2019)

A preparacdo do material, incluindo a secagem, a homogeneizacdo e o
quarteamento, foram realizados no Laboratério de Tratamento de Minérios do
CEFET, em Araxd/MG, assim como também, 0s ensaios de pichometria,
peneiramento e separacdo magnética. Os teores de P20s e Fe20O3 das amostras dos
ensaios de separacdo magnética foram analisados no Laboratério Quimico da
mineradora doadora do lote de amostras. A andlise de MQE foi feita no Laboratorio
de Nanotecnologia da Rede Tematica em Engenharia de Materiais da UFOP. J4 a
analise ao MEV-EDS e ensaios térmicos foram realizados na PUC-Minas, em Belo
Horizonte.
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4.2. Metodologia

4.2.1. Preparacao de amostras

A etapa de preparacdo de amostras é de suma importancia, pois assegura
gue a amostra em estudo sera representativa em relacdo ao universo de material
existente e, dessa forma, obter assertividade nas analises que forem realizadas.
Portanto, para a obtencdo das aliquotas de teste, além da secagem do material,
foram realizadas trés etapas criteriosas de homogeneizacdo, sendo uma em pilha
cbnica e duas em pilhas alongadas. O primeiro passo para o inicio do trabalho, foi
tomar o conhecimento da quantidade de material. Assim que o material chegou ao
laboratério, foi pesado Umido em uma bandeja de ac¢o inoxidavel e em etapas, em
uma balanca da marca Lider, modelo B-530 (capacidade méxima de 100 kg), sendo
obtida a massa Uumida, de 450 kg. Em seguida, todo o material foi colocado em
bandejas retangulares de aco inoxidavel e inserido na estufa, em etapas, a 150 °C e
durante 24 horas. Apdés a completa secagem, o material foi pesado novamente e,
dessa forma, foi obtida a massa seca, de 432 kg. A Figura 28 ilustra as etapas de

secagem e pesagem.

\

Figura 28 - Secagem em estufa e pesagem as amostras

Fonte: Autoria propria (2019)
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Por fim, todo o material seco foi condicionado em sacos plasticos. A partir do
conhecimento das massas Umida e seca, tornou-se possivel calcular a umidade do

material, em percentual, conforme a Equacéo 6, que foi na ordem de 4,0 %.

massa umida (kg)—massa seca (kg) % 100
massa aumida (kg) [6]

Umidade (%) =

A representatividade das amostras para testes € um fator crucial para a
analise correta dos resultados e uma conclusdo assertiva. Portanto, para a obtencéo
das amostras que foram disponibilizadas aos ensaios descritos nos tdpicos
seguintes, foi realizada a homogeneizacdo em pilha conica e alongada com todo o
material, seguido do quarteamento em pilha alongada de bancada até atingir a
massa final das amostras.

Primeiramente, a regido de homogeneizacdo foi delimitada e limpa para
eliminar o risco de contaminagcdo com outros materiais. Apés esta etapa, todo o
material (432 kg), condicionado nos sacos plasticos, foram dispostos um sobre o
outro, formando uma pilha de material em formato cénico. Para homogeneizar o
material na pilha, o mesmo foi movimentado da base para o topo da pilha, com o
auxilio de uma enxada, em oito ciclos em torno da pilha. A Figura 29 ilustra o
processo de homogeneizacdo em pilha conica.

Figura 29 - Homogeneizacédo em pilha cénica

Fonte: Autoria propria (2019)
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A partir da pilha conica formada, amostras foram coletadas de sua base, com
0 auxilio de um coletor manual, e dispostas da esquerda para a direita
sucessivamente, formando uma pilha alongada de 3 metros de comprimento.
Sempre que acabava a amostra do coletor durante a formacéo da pilha alongada, o
local era referenciado e, apds a retomada de uma nova amostra da base da pilha
cOnica, a formacao da pilha alongada continuava a partir do local referenciado. Apés
0 término da massa da pilha conica e a completa formacéo da pilha alongada, as
extremidades desta ultima foram retomadas, com o auxilio de uma chapa de acgo
inoxidavel, e novamente distribuidas ao longo da pilha com o uso do coletor manual.
A partir da pilha alongada final, a mesma foi quarteada, com o auxilio da chapa de
aco inoxidavel, gerando 21 amostras, sendo 20 amostras de 20 kg cada e 1 amostra
de 30 kg, que foram condicionadas em sacos plasticos reforcados. Nota-se que
houve uma perda de 2 kg de material durante a retomada, que representa um
percentual muito pequeno (menor que 0,5%) em relacdo a toda a massa do lote. A

Figura 30 mostra a pilha alongada final e o quarteamento da pilha, respectivamente.

Figura 30 - Pilha alongada final e quarteamento da pilha alongada
Fonte: Autoria propria (2019)
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Conforme dito, para a obtencdo das aliquotas de teste foi realizado o
guarteamento em pilha alongada de bancada. Para tal, uma das amostras de 20 kg
foi distribuida na bancada, com o uso do coletor manual, de forma semelhante a
formacéo da pilha alongada completa, porém retomando o material diretamente do
saco plastico, considerando que o mesmo ja se encontra homogeneizado. Apés a
completa formacao da pilha, a mesma foi quarteada em quatro aliquotas de 0,5 kg
cada, sendo uma para 0s ensaios de picnometria e trés para os de peneiramento, e
o restante arquivado. A Figura 31 apresenta o quarteamento da pilha alongada de
bancada, respectivamente, e a pesagem das aliquotas de 0,5 kg em uma balanca da
marca UPX, modelo C6MT (capacidade maxima de 30 kg). Por fim, todas as

aliquotas foram condicionadas em sacos plasticos.

Figura 31 - Quarteamento em bancada e pesagem das aliquotas

Fonte: Autoria propria (2019)

Para representar todo o processo de preparacao de amostras, incluindo todas
as etapas citadas nos paragrafos anteriores, foi construido um fluxograma o qual é
representado pela Figura 32.
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Figura 32 - Fluxograma de preparacdo de amostras

4.2.2. Analise de densidade por picnometria

Para a determinacdo da densidade, foi utilizada a técnica de picnometria. As
pesagens foram realizadas em uma balanca centesimal, da marca Bioscale, modelo
BL (capacidade maxima de 4,2 kg). Primeiramente, o picnémetro (vide Figura 33) foi
pesado vazio e seco, e obtida a massa do picnémetro, chamada de Ai1. Em seguida,
foi inserida uma pequena aliquota de rejeito magnético no fundo do picnémetro e
este conjunto foi pesado, e obtida a massa A2. Logo percebe-se que a diferenca
entre A2 e A1 € a massa seca de rejeito magnético inserida ao picndmetro. Na
sequéncia, o picndmetro, contendo o fundo preenchido pelo rejeito magnético, foi

preenchido com agua, secado nas bordas com o auxilio de uma toalha e verificada a
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auséncia de bolhas em seu interior. O conjunto (picndbmetro + rejeito magnético +
agua) foi pesado e obtida a massa denominada As. Apds estas etapas, o picndmetro
foi esvaziado e secado ao ar atmosférico. Apds seco, o0 mesmo foi preenchido
somente com agua, limpo nas bordas com o uso de uma toalha, verificada a
auséncia de bolhas e pesado, sendo obtida a massa de picndmetro e &gua,
chamada de Aas.

Ao todo, foram realizados sete testes de picnometria com massa do sélidos
variando entre 4 e 7 g, e foi utilizada a Equacéo 7 para a determinacédo da densidade
do material, em g/cm3. A Figura 33 ilustra as pesagens nas quais foram obtidas as
massas A1 a As.

_ Ay — A4
T (Az+ Ay — (AL + 43) [7]

Ps

Onde:

ps: Densidade dos sélidos, em g/cm3;

A1: Massa do picnémetro, em g;

Az: Massa do picnémetro + Amostra, em g;

As: Massa do picndmetro + Amostra + Agua, em g; e

As: Massa do picnémetro + 4gua, em g.

Figura 33 - Pesagens nos testes de picnometria

Fonte: Autoria propria (2019)
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4.2.3. Caracterizagdo granulométrica com peneiramento combinado

A amostra de rejeito magnético, de 500 g, foi caracterizada quanto a sua
granulometria, por meio do peneiramento combinado, ou seja, sendo uma parte do
ensaio realizado a Umido e a outra a seco. Primeiramente, foram selecionadas as
peneiras da série Tyler a serem utilizadas no teste, cujas descri¢cdes, em Mesh (#) e

de abertura da malha (um e mm) séo apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7 - Peneiras utilizadas na caracterizagdo granulométrica

Malha (#) Abertura Abertura
(nm) (mm)
14 1200 1,20
28 590 0,59
35 425 0,425
48 300 0,30
65 212 0,212
100 150 0,15
150 106 0,106
200 74 0,074
-200 -74 -0,074

Inicialmente, a amostra de 500 g passou por um peneiramento a Umido na
malha de 0,074 mm, que é a malha de menor abertura do teste. Este procedimento,
chamado pré-classificacdo, ajuda na confiabilidade do teste, uma vez que as
particulas finas (abaixo de 0,074 mm), ndo passardo pelas peneiras de maior
abertura, eliminando o risco de agregacédo de material fino e obstrucéo de telas de
peneiras. O produto passante nessa malha, ou seja, as particulas minerais abaixo
de 0,074 mm, foi decantado em uma balde por 3 horas. Apés a decantacdo, o
excesso de 4gua do balde foi descartado e o produto levado em uma estufa, a 150
°C, por 4 horas. Apés a completa secagem, o produto passante foi pesado em uma
balanca centesimal, da marca Bioscale, modelo BL e com capacidade maxima de
4,2 kg.

Ja a fragdo retida na peneira com abertura de 0,074 mm, foi seca em estufa a
150 °C, durante 4 horas, e posteriormente pesada. Na sequéncia, jA na segunda
etapa de peneiramento (etapa a seco), a fracao retida foi peneirada por 20 minutos,
em peneirador suspenso, da marca CDC e modelo PV-08, utilizando as peneiras da

série Tyler, como mostrado na Figura 34.
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Figura 34 — Peneirador suspenso.
Fonte: Autoria propria (2019)

Apds o peneiramento, as fracdes retidas em cada peneira e o material de
fundo, retido no prato, foram pesados com o uso da balanca centesimal. Em
seguida, todas as fracbes retidas foram condicionadas em sacos plasticos
identificados. Para assegurar a representatividade do ensaio, foi calculada a massa
para cada peneira, segundo o critério de Gaudin (COSTA, 2014), que indica a
massa maxima recomendada a ficar retida em uma determinada peneira,

representadas pela Equacéo 8.

Mméxi -

n (dL + ds)
2 AP [8]

Onde:

Mmaxi € a massa maxima retida recomendada, segundo Gaudin, em g;

n é o numero de camadas na peneira (1 a 3). Foi considerado n = 3;

di € o tamanho da abertura da malha, em cm, da peneira em estudo;

ds € o tamanho da abertura da malha, em cm, da peneira imediatamente superior &
peneira em estudo;

A é a area da peneira, em cm?; e
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p é a densidade, em g/cm3, determinada no ensaio de picnometria.

As massas retidas nos ensaios e as massas de Gaudin foram comparadas.
Caso a massa retida de alguma peneira apresentasse valor acima da massa
calculada de Gaudin, seria recomendado a adicdo de mais peneiras para que a
quantidade de amostra fosse reduzida.

Entdo, apds a realizacdo das duas etapas de peneiramento (a imido e a seco)
e a validacdo da representatividade dos ensaios, foram calculados o percentual
retido simples, percentual retido acumulado e percentual passante acumulado, que

sao representados pelas Equacfes 9 a 11, respectivamente.

: . M
Y% retido simples na peneirai = —* x100
0 P P M, 9]
% retido acumulado na peneiran = Iy M x 100
My [10]
% passante acumulado na peneiran = 100 - % retido acumulado na peneira n [11]
Onde:

Mi € a massa retida na peneira i, em g; e

Mt € a massa total do ensaio, em g.

Ao todo, foram realizados trés ensaios seguindo esta metodologia. A partir
dos percentuais calculados, foram construidas as curvas granulométricas,
representadas pelos eixos % passante acumulado versus abertura da peneira (mm),
e obtidos os didmetros equivalentes de particulas, chamados de dos e dso. O dos
indica o diametro de particula no qual 95% da massa da amostra se encontra
abaixo, sendo importante para identificar os maiores tamanhos de particula na
amostra, chamado de top size. Ja o dso, de forma semelhante ao dos, indica o
diametro mediano, no qual 50% se encontra abaixo.

A partir das curvas granulométricas, foi avaliada a distribuicdo do tamanho

das particulas minerais presentes no rejeito magnético em estudo.
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4.2.4. Ensaios de separacdo magnética

Pelo fato de a magnetita, principal mineral constituinte do rejeito em estudo,
apresentar alta susceptibilidade magnética, a separacao magnética foi realizada com

0 uso de um ima de mao de baixa intensidade, com 900 Gauss.

Com o objetivo de avaliar o comportamento do rejeito magnético em diferentes
faixas granulométricas, quando submetido a um campo magnético externo, foram
selecionadas as fragdes retidas nas peneiras de 14# (1,2 mm), 48 # (0,3 mm) e 100#
(0,15 mm). Entédo foram realizados trés ensaios de separacdo magnética, sendo um

para cada faixa de tamanho selecionada.

Em cada ensaio, o material foi disposto sobre uma bandeja de aco inoxidavel e,
com o com o auxilio de um imad de mao revestido com plastico, a separacéo
magnética foi efetuada em duas etapas, chamadas de etapa Rougher e etapa
Scavenger. Na etapa Rougher, a amostra, chamada de alimentacéo, foi submetida
ao campo magnético, sendo obtido duas fragcdes, a magnética e a nao magnética.
Na etapa Scavenger, a fracdo ndo magnética obtida na etapa Rougher, foi
submetida a um novo campo magnético e obtido duas novas fracdes, sendo uma
magnética e a outra ndo magnética. A fracdo magnética da etapa Rougher
representa o concentrado e a fracdo ndo magnética da etapa Scavenger foi
considerado rejeito final. A Figura 35 mostra a o fluxograma das etapas do ensaio de

separacao magnética.

Separagdo Magnética
» i Concentrado
Alimentacio Etapa Rougher Fragdo magnética
Fragdondo-
magnética
Separacdo Magnética

Etapa Scavenger

|

Rejeito Final

Figura 35 - Fluxograma das etapas de separagdo magnética

Fonte: Autoria propria (2019)
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Na sequéncia, as trés amostras (alimentacdo, concentrado e rejeito) foram
analisadas quimicamente, em um espectrometro de fluorescéncia de raios X, para a
obtencéo dos teores de Fe203 e P20s. A leitura do teor de P20s se torna importante,
considerando que a apatita € o mineral de interesse econdmico para a empresa
geradora do rejeito. Tendo posse dos teores de Fe20s e P20s analisados, em %,
foram obtidas a recuperacdo massica e metallrgica de Fe203, bem como a razao de
enriqguecimento de Fe203 no concentrado (magnético) e a razdo de enriquecimento
de P20s no rejeito (ndo magnético), em %, através das Equacbes 12 a 15,

respectivamente.

Yo e D'ga.timmrw;au” - Y feg

Y Fap

Ce ...
Erpjrito % 100 [12]

Recuperacio massica (%) =
- %Fazosrejs'[ru

U2 cancentrada

o . , - .. O Fes e
Recuperacio metelirgica (%) = Recuperaciomdssica (%) x concentrado [13]
o Fe Cg alimentago
" X , o Fep Uy
Razin de enriguecimento de Fe,0q no concentrado = concentrado [14]
o ey Dsniimmm-;in

% FoOg rejeito

Razdo de enriguecimento de P,0; no rejeito = [15]

Y PoOz piimentacio

4.2.5. Microscopia eletrénica de varredura — MEV com EDS

A analise com microscopio eletrénico de varredura foi realizada com o
equipamento da marca JEOLJSM e modelo IT300LV, do laboratério de microscopia
da Pontificia Universidade Catdlica de Minas Gerais. Os parametros experimentais
foram: aumento de 100 a 2500 vezes, tensao de aceleracdo de 10 KV, uso de
elétrons retroespalhados na obtencdo das imagens e funcdo EDS. A partir das
imagens obtidas no MEV, os contornos dos grdos minerais foram identificados e
avaliados qualitativamente quanto a forma em uma area selecionada da amostra, e

os elementos quimicos foram quantificados em toda a area da amostra.
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4.2.6. Microscopia quantitativa eletrénica - MQE

A andlise com o Analisador Mineral Integrado da TESCAN — TIMA, foi
realizada com o uso do equipamento da marca TESCAN, do Laboratério de
Nanotecnologia da Rede Teméatica em Engenharia de Materiais, da Universidade
Federal de Ouro Preto. O equipamento € ilustrado pela Figura 36. A partir da
analise, foi possivel identificar e quantificar os minerais, bem como avaliar a
distribuicdo de tamanho e a associacdo entre os mesmos. E, também, foi possivel

avaliar o grau de liberacdo das fases hematita/magnetita e apatita.

~
-
-
-
=
=
=
-
=
=
=

Figura 36 — Analisador mineral TESCAN - TIMA

4.2.7. Difrac&o de raios X

Para a identificacdo dos minerais presentes na amostra, foi utilizado o
difratdmetro D2 Phaser da marca Bruker, usando radiagdo CuKa (A= 1,5419 A),
velocidade de varredura de 0,018 °26/s, corrente de 10 mA e tenséo de 30 kV. O
software utilizado para indexacdo dos picos foi: X'Pert HighScore Plus, utilizando o
banco de dados International Center for Diffraction Data (ICDD). A andlise foi

realizada no Laboratério de Nanotecnologia da Rede Tematica em Engenharia de

Materiais, da Universidade Federal de Ouro Preto.
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4.2.8. Analise termogravimétrica (ATG) e termodiferencial (ATD)

Os ensaios térmicos, gravimétrico e diferencial, foram realizados no
laboratério de analise térmica da Pontificia Universidade Catdlica de Minas Gerais,
com o0 uso do equipamento da marca Shimadzu e modelo DTG — 60H, sob a
atmosfera de nitrogénio a uma vazao de 50 mL/min. A temperatura variou de 22,5 a
800 °C. A partir dos resultados deste teste, foram construidas as curvas de analise
termogravimétrica e termodiferencial versus temperatura. A partir das curvas, foi

avaliado o comportamento da massa mediante a variagao da temperatura.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Densidade e granulometria

A Tabela 8 apresenta os resultados de densidade do rejeito magnético,
obtidos pela técnica de picnometria, cuja média foi de 4,67 g/cm3, com um desvio
padrao relativamente baixo, ou seja, inferior a 3% em relacdo a média. Era esperado
que a densidade apresentasse um valor alto se comparado ao do minério fosfatico
(3,2 g/lcm3), visto a amostra é constituida, em sua maior parte, por 6xidos de ferro
(SILVA, 2016).

Tabela 8 - Resultados de densidade do rejeito magnético

Ensaio Densidade (g/cm?3)
1 4,64
2 4,59
3 4,63
4 4,72
5 4,82
6 4,61
7 4,65
Média 4,67
Desvio padrao 0,08

Ja4 os resultados de granulometria do rejeito magnético foram muito
semelhantes nas triplicatas de peneiramento realizados. A analise granulométrica do

primeiro peneiramento é apresentada na Tabela 9.

Considerando a densidade meédia de 4,67 g/cm® e a area da peneira de
314,16 cm3, a massa retida maxima recomendada em cada peneira, proposta por
Gaudin, foi calculada conforme mostrado na Tabela 9. Nota-se que as massas
retidas simples, retidas em cada peneira, apresentaram valor abaixo da massa
maxima recomendada por Gaudin, 0 que mostra que 0s ensaios foram
representativos, visto que as peneiras foram dimensionadas corretamente. Observa-
se também que a perda de amostra no ensaio foi aceitavel, de 1,4%, considerando

gue a massa inicial era de 500 g e a massa final foi de 492,82 g.
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Tabela 9 - Andlise granulométrica do primeiro peneiramento

Mesh Abertura | Abertura| Massa Retida | Massade | % Retida % Retida % Passante
#) (Mm) (mm) Simples (g) Gaudin (g) | Simples | Acumulada | Acumulada
14 1200 1,200 26,29 568,50 5,33 5,33 94,67
28 590 0,590 36,65 391,39 7,44 12,77 87,23
35 425 0,425 123,34 221,94 25,03 37,80 62,20
48 300 0,300 51,43 158,53 10,44 48,23 51,77
65 212 0,212 64,53 111,95 13,09 61,33 38,67
100 150 0,150 63,57 79,15 12,90 74,23 25,77
150 106 0,106 44,34 55,98 9,00 83,23 16,77
200 75 0,075 27,25 39,58 5,53 88,75 11,25

-200 -75 -0,075 55,42 - 11,25 100,00 0,00

TOTAL - - 492,82 - 100,00 - -

A Figura 37 ilustra a curva granulométrica do peneiramento do rejeito

magnético, no qual observa-se que 95% das particulas encontram-se abaixo de 1,23

mm (top size) e 50% das particulas apresentam tamanhos inferiores a 0,288 mm.

Face ao tamanho maximo de particula (top size) de 1,23 mm, cabe ressaltar que

este material possui granulometria fina visto que 0 mesmo passou por moagem

industrial antes de ser obtido via separacdo magnética de baixa intensidade.
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Figura 37 - Curva granulométrica do ensaio de peneiramento

foram selecionadas trés faixas

granulométricas (1,2; 0,3 e 0,15 mm) para passarem pelo ensaio de separacao

magneética, cujos resultados sdo mostrados no topico a seguir.
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5.2. Resultados da separacdo magnética

Conforme citado no tépico 4.2.4, as amostras submetidas ao ensaio de
separagdo magneética, chamadas de “alimentacédo”, sdo as fragbes retidas nas
peneiras de 14, 48 e 100#. Apds 0s respectivos ensaios de separacdo magnética,
obtidos

predominantemente por

foram dois produtos, um sendo o “concentrado”, composto
particulas com elevada susceptibilidade magnética,
enquanto a outro chamado de “rejeito”, € composto em sua maior parte por

particulas que apresentam baixa ou nenhuma susceptibilidade magnética.

Na analise quimica, através da espectrometria de fluorescéncia de raios X,
foram obtidos os teores de P20s, Fe203, MgO, CaO, Al20s, SiO2 e TiOz, para os trés
pontos de amostragem de cada ensaio (alimentagdo, concentrado e rejeito), que sao
apresentados na Tabela 10, onde o concentrado é representado pela fracédo

magnética, enquanto o rejeito é a fracdo ndo magnética.

Tabela 10 - Resultados de analise quimica da alimentacéo e produtos da separagdo magnética

Fracédo Ponto de Teores (%)
Granulométrica| Amostragem P,Ox Fe,Os MgO Cao AlLOs Sio, Tio,
L4 Alimentacgédo 1,26 80,79 5,07 2,82 3,25 6,37 11,82
(1,2 mm) Concentrado 1,32 83,08 4,82 2,24 0,42 0,83 11,52
Rejeito 6,24 43,09 1,39 12,05 0,77 6,46 24,99
o~ Alimentacédo 1,29 93,07 4,89 2,53 0,04 1,18 11,56
(0,3 mm) Concentrado 1,02 95,84 5,11 2,03 0,08 0,86 11,6
Rejeito 12,54 19,64 2,95 22,77 2,93 23,2 15,47
100 Alimentacdo 1,75 83,49 5,30 3,52 3,46 7,23 9,07
(0,15 mm) Concentrado 1,49 89,24 5,74 2,43 3,76 7,72 8,71
Rejeito 15,00 21,06 2,57 25,87 2,11 15,35 13,99

Observa-se na Tabela 10 que, na fracao de 0,15 mm, houve um maior aumento
do teor de Fe203 no concentrado se comparado ao da alimentacao. Isto se deve ao
fato de particulas mais finas geralmente apresentarem maior grau de liberacéo e,
dessa forma, ocorreu maior seletividade quando as particulas de magnetita foram
submetidas ao campo magnético externo. Também observou-se um maior teor de
Fe20s3 no rejeito da fracdo mais grossa, de 1,2 mm. Na fracdo mais fina, de 0,15 mm,

o teor de SiO2 apresentou-se elevado se comparado ao das fragbes de 1,2 e 0,3
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mm. Isto mostra que o mineral quartzo encontra-se fino e fortemente associado a

magnetita nesta faixa.

Outro fator observado é que, ap0s a separacdo magnética, os teores de P20s
nos rejeitos, obtidos nas trés faixas de tamanho, apresentaram valores acima de 6%,
sendo que, geralmente nas minas de rocha fosfatica, o teor de corte (aquele a partir
do qual a rocha é considerada minério) € na ordem de 5% de P20s. Ou seja, existe a
possibilidade de parte deste rejeito ser reincorporado ao processo de beneficiamento

de rocha fosfatica, mediante um estudo especifico para este reaproveitamento.

Também se nota o elevado teor de TiO2 em ambas as faixas granulométricas.
Atualmente, ndo ha estudo de viabilidade econbmica comprovado para o seu
reaproveitamento, porém os minerais de titanio (ilmenita, rutilo, entre outros),
apresentam baixa susceptibilidade magnética e, portanto, podem ser concentrados
apenas com média a altas intensidades magnéticas (SILVA et al., 2015).

A partir dos teores de Fe20s, foram calculadas as recuperacdes massica
(RMAS) e metaltrgica (RMET) de Fe203 e a razdo de enriquecimento de Fe203 no
concentrado (REN Fe203 Conc.). E, utilizando os teores de P20s, da alimentacdo e
do rejeito, foi calculada a razdo de enriguecimento de P20s no rejeito (REN P20s

Rej.). Os resultados sé&o apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 - Recuperacdo massica, metallrgica e relacdo de enriquecimento

Fracéo REN REN
Granulométrica Ponto de RMAS (%) RMET Fe,0s P,Os
Amostragem (%) :
(um) Conc. Rej.
Las Alimentagdo
(1,2 mm) Concentrado 94,27 96,95 1,03 4,95
Rejeito
a8 Alimentagdo
(0,3 mm) Concentrado 96,36 99,23 1,03 9,72
Rejeito
Alimentagdo
oo d 91,57 97,87 1,07 8,57
(0,15 mm) Concentrado , , , ,
Rejeito

Ao analisar os resultados da Tabela 11, nota-se que as recuperagdes, massica
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e metallrgica de Fe20s3, ficaram acima de 90% nas trés frac6es estudadas, ou seja,
a maior parte deste material € recuperado no concentrado. Por exemplo, na faixa de
300 um, que apresentou maiores recuperacdes, 96,36% da massa total da
alimentacdo foi recuperada no concentrado, e 99,23% da massa de Fe20s da

alimentacdao foi recuperagao no concentrado.

Em relacéo a razdo de enriquecimento de Fe203 no concentrado, nota-se que
nao houve variacao significativa entre as trés faixas de tamanho estudadas, sendo
observado um pequeno aumento na faixa de menor tamanho, de 0,15 mm.
Conforme dito, isto se deve principalmente ao fato de particulas mais finas
apresentarem maior grau de liberacdo. Houve uma maior razao de enriguecimento
de P20s no rejeito para as faixas de 0,3 e 0,15 mm, indicando que essa faixa pode

servir de referéncia para trabalhos futuros de reaproveitamento deste material.

5.3. Microscopia eletronica de varredura — MEV com EDS

by

A Figura 38 corresponde a imagem de elétrons retroespalhados, obtida

através da técnica de MEV.

! 500um .

Figura 38 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtida no MEV (100x)
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A Figura 39, mostra a imagem obtida no MEV utilizando a funcdo EDS -
Espectroscopia por Dispersao de Energia.

"m@am

500um !

Figura 39 - Imagem com disperséo de energia (EDS), obtida no MEV (100x)

Nas imagens das Figuras 38 e 39, nota-se que ha predominancia do elemento
ferro, (possivelmente na forma de hematita e magnetita) na amostra de rejeito
magnético e a presenca de outros minerais, em menor quantidade, que contém os

elementos titanio, calcio e fésforo.

Na Figura 40, os minerais de coloracéo cinza claro sdo as particulas de maior
densidade, representados possivelmente pela magnetita e hematita em diversos
tamanhos. Também, pode-se ver que estes graos minerais apresentam diferentes
contornos, sendo em sua maior parte de angulacdo reta, o que é favoravel para

formacao de compaositos particulados.
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Figura 40 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtida no MEV (250x)

A Figura 41 ilustra o espectro dos elementos identificados em uma

microrregido da amostra, através da técnica EDS. Nota-se que ha maiores picos dos

elementos ferro e oxigénio, que reflete a grande presenca dos 6xidos de ferro.
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Figura 41 - Espectro obtido com a andlise em MEV

64



5.4. Microscopia quantitativa eletrénica - MQE

Através da técnica de MQE foi possivel obter resultados importantes na
caracterizacdo mineral tais como a identificacdo e a quantificacdo de fases minerais,
distribuicdo de tamanho de particulas, associacdes minerais e espectro de liberacao
da fase mineral de interesse que, neste estudo, é a fase hematita/magnetita. Embora
0 rejeito magnético, proveniente do beneficiamento de rocha fosféatica, ser composto
em sua maior parte por minerais de ferro, estes apresentam diferentes tamanhos,
forma de graos e distribuicdo de fases. A Figura 42 ilustra o mapa de fases da
amostra global utilizada nesta andlise, e observa-se que a mesma se apresenta
desaglomerada e dispersa, que sdo premissas para uma boa representatividade dos

resultados. Os resultados serdo apresentados nos tépicos seguintes.

Figura 42 - Mapa de fases da amostra global utilizada na MQE

5.4.1. Identificagéo e quantificacdo dos minerais por volume
A partir das imagens de elétrons retroespalhados (BSE) e espectros de raios

X caracteristicos, foram obtidas informagfes mineralogicas do rejeito magnético. A

Figura 43 ilustra a imagem de elétrons retroespalhados, de uma particula
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selecionada na amostra, na qual foram identificados seis minerais a partir dos picos

correspondentes aos elementos quimicos.

Figura 43 - Imagem de elétrons retroespalhados, obtido no MQE

Através da analise dos elementos quimicos presentes nos espectros
analisados e, a partir da correlagdo com um banco de dados, foram identificados os
minerais hematita/magnetita, apatita, goethita, ulvospinel, rutilo, ilmenita, perovskita,
quartzo, calcita, biotita, entre outros, caracterizando a particula como mista. Cabe
expor que cerca de 3% dos minerias contidos na amostra nao foram identificados. A
Tabela 12 apresenta os elementos quimicos presentes e os minerais identificados

para a Figura 43 e suas respectivas e possiveis formulas quimicas.

Tabela 12 - Elementos quimicos e minerais identificados

Espectro o Al Si P Ca Ti Fe Mineral Férmula
#1 30,44% | 0,79% | 0,75% | 0,31% | 0,15% | 2,63% |64,88% | Hematita/Magnetita |Fe20s/Fe3Os
#2 34,84% | 0,28% | 1,01% | 19,10% | 42,97% | 0,14% | 1,62% | Apatita Cas(P0O4)3(OH,F,Cl)
#3 33,33% [ 1,21% [2,50% | 0,90% | 0,51% | 0,45% |61,06% | Goethita FeO(OH)
#4  |42,80%|0,72% |1,62% | 0,57% | 0,32% |16,27% |37,65% | Ulvospinel Fe,TiO,
#5 26,98% | 0,43% | 0,58% | 0,25% | 0,19% | 1,71% |69,81% | Hematita/Magnetita |Fe203/FesOs
#6 33,83% (0,21% | 0,41% | 0,19% | 0,12% |64,32% | 0,89% |Rutilo TiO;

Segundo Kruger e Pires (2018), os minerais hematita e magnetita sao
classificados como uma Unica fase hematita/magnetita devido as dificuldades da
técnica em distinguir esses minerais, pois além de apresentarem brilhos proximos
nas imagens BSE, possuem espectros de raios X caracteristicos também préximos.

No espectro da fase hematita/magnetita ha predominancia dos elementos ferro e
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oxigénio, enquanto que na fase goethita h& picos de ferro e oxigénio em menor
intensidade do que na hematita/magnetita e também pequenos picos
correspondentes ao silicio e ao aluminio.

Na fase apatita observa-se maiores propor¢cdes de calcio, seguido de oxigénio
e fésforo. E, na fase rutilo, pode ser observada a presenca significativa de titanio e
oxigénio.

No espectro caracteristico, as alturas relativas dos picos dos elementos
permitiram determinar a distribuicdo percentual dos minerais. A Figura 44 mostra a
quantificacdo das fases minerais identificadas. A partir da andalise da distribuicdo das
fases minerais, nota-se que a fase hematita/magnetita representa, em volume, 85%
do rejeito magnético. Este resultado mostra a elevada eficiéncia da separacao
magneética industrial. Também, é notavel a presenca de 1,5% de apatita que
representa a perda do mineral de interesse econdmico para a mineradora doadora
da amostra de rejeito magnético. E, também, cabe ressaltar que estes resultados

condizem com a andlise de fluorescéncia de raios X apresentada na Tabela 10.

Hematita/Magnetitc | IS - -, &
lImenita M 4,6
Outros W 2,9
Rutilc W 2,3
Goethita I 2,1
Apatita W 1,5
Perovskita | 0,4
Quartzo | 0,3

Calcita | 0,2
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

M Distribuicdo (%)

Figura 44 - Quantificacdo das fases minerais identificadas

A Figura 45 ilustra 0 mapa de algumas fases minerais. Observa-se minerais
de granulometria mais fina associados a hematita/magnetita. E, também, pode-se
ver que hematita/magnetita e ilmenita apresentam granulometrias discrepantes,

desde as maiores até as menores.

67



Primary phases
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Figura 45 - Mapa de fases minerais

5.4.2. Distribuicdo de tamanho e associagdes dos minerais

A Figura 46 apresenta a distribuicdo de tamanho da amostra global de rejeito
magnético, das fases hematita/magnetita e apatita, sendo o eixo das ordenadas
representado pelo percentual passante acumulado e o0 eixo das abscissas o
tamanho de particula, em micrébmetros. Como a hematita/magnetita compde 85% da
amostra global, o comportamento das curvas granulométricas é bastante
semelhante. A apatita apresenta maior granulometria se comparada a amostra
global e a hematita/magnetita, pois a apatita apresenta apenas 3,90% de suas
particulas abaixo de 88 um, enquanto a amostra global e a hematita/magnetita

apresentam, respectivamente, 8,50 e 7,41%.
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Figura 46 - Distribuicdo de tamanho da hematita/magnetita, apatita e amostra global

A Figura 47 ilustra o grafico do percentual retido simples da amostra global

versus tamanho de particula, em micrémetros.
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Figura 47 - Percentual retido simples da amostra global

Analisando o grafico da Figura 47, observa-se que 46,6% da amostra global e
40,4% da hematita/magnetita encontra-se no intervalo de 249 a 499 pm. Este
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resultado esta coerente com os da caracterizacdo granulométrica com peneiramento
combinado, pois neste 48,6% da amostra global encontra-se entre 212 e 425 um,

conforme apresentado na Tabela 9.

A Figura 48 mostra as associacbes da hematita/magnetita com outros
minerais. Nota-se que dos 85,56% de hematita/magnetita na amostra de rejeito
magneético, 24,12% estdo associados com ilmenita, 14,48% com Ulvospinel. Isto
mostra a forte associacdo da fase em estudo com minerais que contém o elemento
titdnio. Isto pode ser explicado pela disposicdo das rochas nas minas de fosfato,
onde a rocha hospedeira do 6xido de titanio sobrepde a rocha que contém o Oxido
de ferro em abundancia. Também, cabe destacar que apenas 8,29% de particulas
de hematita/magnetita encontram-se livres. Este resultado mostra que, apesar das
altas recuperacdes massica e metalirgica de Fe203 tenham sido obtidas nos
ensaios de separacdo magnética, um grande percentual de hematita/magnetita se
encontra associado a outros minerais. Para o aumento do espectro de liberacdo da
fase estudada, seria necessario realizar a cominuicdo, que oneraria bastante o

beneficiamento.

lImenita I 24,12
Nao classificados NG 17,57
Ulvospinel I 14,48
Particulas livres [NNNNENEGE =20
Goethita NN ©,99
Rutilo I 5,57
Apatita I 4,61
Outros [N 3,93
0 5 10 15 20 25 30

W % de Hematita/Magnetita

Figura 48 - Distribuicdo de hematita/magnetita associada a outros minerais
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5.4.3. Grau de liberacéo das fases

O grafico, da Figura 49, apresenta a distribuicdo das particulas de

hematita/magnetita e apatita por grau de liberacédo, em percentual.
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30,0

20,0
“ 408 L
<10 15 25 35 45 55 65 75 85 > 90
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Figura 49 - Distribuicdo da hematita/magnetita e apatita por grau de liberagcao

A partir da analise dos resultados mostrados na Figura 49, evidencia-se que
do total de hematita/magnetita presente na amostra de rejeito magnético, cerca de
82% das particulas possuem grau de liberacdo acima de 85%, ou seja, se
encontram suficientemente liberadas. J& em relacdo as particulas de apatita, 37%
das mesmas possuem grau de liberacdo superior a 85%, indicando que a
hematita/magnetita se encontra muito mais liberada do que a apatita. Portanto, para
um melhor reaproveitamento da apatita, que representa apenas 1,54% em massa no
rejeito magnético, seria necessario realizar novas etapas de moagem do rejeito
magnético para o aumento do grau de liberagcdo para valores acima de 80%.
Geralmente, as etapas de moagem sao grandes consumidoras de energia, 0 que
caberia a um estudo de viabilidade econdémica mais detalhado.

Os resultados da distribuicdo da associacdo da hematita/magnetita com
outros minerais, conjuntamente com os resultados do grau de liberagdo, mostram
gue para se obter a fase hematita/magnetita liberada, seriam necessarias novas

etapas de moagem e separacdo magnética.
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5.5. Difracédo de raios X

O difratograma de raios X, ilustrado pela Figura 50, apresentou picos
caracteristicos que possibilitaram verificar a presenca de magnetita, hematita,
iimenita, fluorapatita e periclasio. Também foram identificados 0s compostos
carbonato de calcio, dioxido de silicio, dioxido de titanio e 6xido hidroxido de ferro.
Os resultados da difracdo de raios X confirmam os resultados obtidos com a
microscopia quantitativa eletrénica (vide Figura 44) pois, com a excec¢ao do mineral
periclasio, que possivelmente esta entre os 3% que ndo foram identificados, estdo
bem correlacionados com os da Figura 50, que apresenta os minerais identificados
por difracdo de raios X. A técnica de difracdo de raios X permitiu identificar
separadamente a presenca de hematita e magnetita. Da intensidade relativa dos
picos apresentados pela magnetita e hematita, conclui-se que a fracdo de magnetita
€ bem superior a hematita. Uma quantificacdo da porcentagem de cada mineral

poderda ser realizada futuramente a fim de complementar os resultados de MQE.

2000

A - Fluoroapatita [Ca, g101(PO4)s 02 Clo 205(COH ) 185Fp 74)

F - Oxido Hidroxido de Ferro [Fe,,HO,,]

T - Dioxido de titanio [Tig ;¢,0,]
C - Carbonato de calcio [CaCO,]

1500 + S - Dioxido de silicio [SiO,)
P - Periclasio [MgQ]

M - Magnetita [Fe,O,]
H - Hematita [Fe,O,]
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Figura 50 - Difratograma de raios X da amostra de rejeito magnético
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5.6. Andlise termogravimétrica (ATG) e termodiferencial (ATD)

A Figura 51 mostra as curvas de analise termogravimétrica (ATG) e
termodiferencial (ATD) obtidas simultaneamente, numa amostra de rejeito magnético
contendo minerais como hematita/magnetita, ilmenita, rutilo, goethita, apatita, calcita,

entre outros identificados nas analises anteriores.
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Figura 51 - Curvas de andlise termogravimétrica e termodiferencial

Ao analisar a curva ATG, nota-se que, ao atingir a temperatura maxima de
800 °C, a amostra perdeu, aproximadamente, 3,40 % de massa, que se trata de uma
perda peqguena considerando que mais de 85 % da amostra é composta pela fase
hematita/magnetita, a qual funde em temperaturas acima de 1595 °C. Houve uma
perda de 1,32 % da massa até aproximadamente 200 °C, possivelmente referente a
dessor¢cdo de agua da superficie das particulas. Entre 200 e 300 °C houve uma
pequena perda de 0,68 % possivelmente devido a desidroxilacdo da goethita pois,
segundo Neumann et al. (2010), nesta faixa de temperatura a goethita (FeOOH) se
transforma em hematita (a-Fe203). De 600 a 800 °C a perda de massa, de
aproximadamente 0,28% foi possivelmente decorrente da eliminacdo de CO:2 da
calcita (CaCOs) (NEUMANN et al., 2004). Como a calcita contém 44 % de COz, o
mineral € quantificado em 0,64 %. Na microscopia quantitativa eletrbnica, a calcita

foi quantificada em 0,2 %, porém cabe ressaltar que 2,9 % dos minerais nao foram
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quantificados nesta técnica.

Em relacdo a curva de ATD, observa-se o comportamento endotérmico
(absorcdo de calor) da amostra até a temperatura de 700 °C, com diferencas de
temperatura negativas. O pico na temperatura de 300 °C corresponde possivelmente
a desidroxilacdo da goethita enquanto o pico na temperatura de 600 °C esta
possivelmente relacionado a descarbonatacdo da calcita (NEUMANN et al., 2004).
Quanto ao pico na temperatura de 400 °C, suspeita-se da perda de agua estrutural
da apatita (AZEVEDO et al., 2015).
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6. CONCLUSOES

Os resultados obtidos trouxeram informagbes de suma importancia na
caracterizacdo do rejeito magnético além de ter mostrado a boa representatividade
da técnica de microscopia quantitativa eletrbnica, uma vez que o0s resultados
qualitativos foram confirmados pela técnica de difracéo de raios X.

Verificou-se que o rejeito apresentou elevada densidade (aproximadamente
4,67 g/lcm3) se comparada a do minério fosfatico (3,20 g/cm3) devido a presenca de
oxidos de ferro na amostra. Ainda, o estudo mostrou que o rejeito do ensaio de
separacao magnética (etapa Scavenger) apresentou teor de P20s maior do que 5 %,
sendo que, este € um dos critérios utilizados para classificar a rocha fosfatica como
minério. Cabe ressaltar que a razdo de enriquecimento de P20s foi superior nas
faixas de granulometria mais fina, sendo esta uma possivel referéncia de tamanho
para reaproveitamento deste composto de interesse para a industria mineradora de
fosfato. Porém, a fase apatita, que contém P20s em abundéancia, apresenta maior
granulometria e menor grau de liberacdo se comparada a fase hematita/magnetita.
Isto mostra que a viabilidade econémica de recuperacdo do P20s no rejeito com
maior granulometria € baixa visto a necessidade de estagios de moagem adicionais.

A MQE indicou a presenca predominante da fase hematita/magnetita
suficientemente liberada e de outros minerais em menor quantidade, como ilmenita,
rutilo, goethita, apatita, perovskita, quartzo e calcita. A técnica de difracao de raios X
corroborou com as analises de MQE e ainda mostrou que presenca de magnetita é
bastante superior a de hematita.

O rejeito magnético, embora seja composto em sua maior parte por magnetita
e hematita, € complexo do ponto de vista mineralégico. Além disso a elevada
densidade do rejeito dificulta e encarece o seu transporte. Portanto, sugere-se um
estudo de reaproveitamento deste material na forma in situ, ou seja, sem realizar

novas etapas de beneficiamento.
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