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Palavras do autor

Ola, caro estudante. Vocé esta comecando a ingressar nas areas de
conhecimento técnico do seu curso. Em mineracao, as preocupacdes
com as questdes sociais, ambientais € com o aproveitamento
maximo do mineério tém dominado o cenario nas ultimas décadas. A
caracterizacdo € a ferramenta de trabalho que vai nos indicar como,
em que quantidade e onde o elemento de interesse se encontra na
amostra, bem como a aplicabilidade de técnicas de processamento
para concentracao destes.

Inicialmente, este livro e a disciplina tém o objetivo de apresentar e
trabalhar os conceitos fundamentais e as principais técnicas utilizadas na
caracterizacao mineralogica e tecnologica de minérios, de modo que
VOCE, aluno, ao final do curso, tenha conhecimentos sobre caracterizacao
de minérios e saiba aplica-los. Durante o desenvolvimento da disciplina e
do acompanhamento das quatro unidades do livro didatico, vocé estara
exposto a situacdes que, frequentemente, poderao estar presentes em
sua vida profissional. As situacdes aplicadas foram trabalhadas para que
O conteudo tedrico e técnico seja assimilado por vocé e embasem
a solucdo das situacOes propostas, deixando-o 0 mais proximo da
realidade profissional.

A primeira unidade constitui uma introducao a disciplina,
apresentando sua importéncia e as premissas basicas para a
caracterizacdo de minérios. Na Unidade 2, sao discutidas as
caracteristicas fisicas, como granulometria, Work Index e como
determina-las. Ainda na Unidade 2 e no inicio da Unidade 3, serdo
apresentados os fundamentos e as técnicas de caracterizacao
mineralogica que auxiliam na identificacao de fases. A Unidade 3 ¢
desenvolvida trabalhando-se também as técnicas e os requisitos para
o fracionamento da amostra em funcao das caracteristicas do minério.
A unidade final trata dos aspectos quimicos da caracterizacdo, que
sao fundamentais na identificacdo dos elementos de interesse, na
localizacao desses elementos na amostra e tambéem na eficiéncia dos
processos de separacao.

Futuro colega, para atingirmos todos 0s Nossos objetivos com esta
disciplina, um acordo mutuo entre nos é essencial, afinal de contas,
O processo de aprendizagem exige dedicagao reciproca, ou melhor,



uma especie de compromisso no qual todos Nds ganhamos. Vamos
deixar o formalismo de lado e vamos nos comprometer com duas
Coisas, apenas. de nossa parte, Nos comprometemos a apresentar
o conteudo da forma mais didatica possivel e a facilitar meios para
sua aprendizagem. De vOCé, esperamos que se comprometa com
a disciplina, que assista as webaulas, que desenvolva e participe das
atividades anteriores e posteriores as aulas e ainda, se ficar interessado
em algum assunto especial, que aprofunde nesses conhecimentos.
A verdade € que guanto mais conhecemos um assunto, mais temos
vontade de entendé-lo por completo.

Nao deixe essa oportunidade passar, firme esse CoOmMpromisso
CONOSCO € Veja como 0s conteudos abordados serao aplicaveis a sua
vida profissional.



Unidade 1

Introducao a caracterizacao
mineraldgica e tecnoldgica
de minerios

Convite ao estudo

Caro estudante, os minérios podem ser originarios de
varias formacdes geologicas e podem constituir tipos dos mais
diferentes possiveis. Para descrever os minérios, temos de nos
munir de conhecimentos que permitam extrair as caracteristicas
daquele minério e aproveita-las para estudos de aproveitamento
mineral. Em mineracdo, uma das etapas dos projetos consiste
em caracterizar o minério € avaliar seu comportamento em
processos de concentracao mineral.

Ao final desta unidade, vocé sera capaz de reconhecer e saber
quando aplicar a caracterizacao mineraldgica e tecnologica
de minerios, suas premissas, etapas, processos e, tambem, os
profissionais que podem auxilia-lo nesses trabalhos. Esta unidade
esta dividida em trés secdes, nas quais serdao apresentados
e estudados os contextos de aplicacdo da caracterizagcao
mineralogica e tecnoldgica de minérios, alguns conceitos-
chaves e verificar as etapas do processo de caracterizacao e
ainda a aplicagcdo de amostragem a minerios.

Veja agora o contexto para aprendizagem no gqual vamos
trabalhar ao longo da Unidade 1, para que vocé aplique os
conteudos estudados. Esta preparado? Entao, vamos (3!

Imagine que a empresa de projetos de engenharia na qual
voce trabalha foi convidada a enviar uma proposta para executar
um projeto que envolve a analise e proposicao de uma rota
de caracterizacdo de um minério de alta complexidade. Seu
chefe, que ndo é da area mineral, lhe convidou para auxilia-lo
na concepgao do projeto de caracterizagdo mineralogica e
tecnologica de minérios. Foi delegado a vocé, portanto, tratar
da concepgao e da condugao da caracterizacao mineralogica e



tecnologica desse minério, indicando os profissionais que podem
atuar nesse projeto e as premissas basicas. No entanto, seu chefe
e 0s demais associados da empresa gostariam de conhecer
um pPouUCco mais sobre esse tema para inclui-lo no portfolio da
companhia. Seu trabalho nesta unidade estara dividido em trés
etapas principais, que sao:

|. Apresentar os fundamentos basicos da caracterizagcao
mineralogica e tecnologica, e indicar a formacao e competéncia
dos profissionais para auxilia-lo.

ll. Detalhar, para sua equipe, Qquais caracteristicas e
propriedades do minério deverdo ser determinadas e qual a
sequéncia e associacdo de técnicas devem ser adotadas para
uma caracterizagcao generalizada.

lIl. Determinar, por fim, o tamanho da amostra necessaria para
que os trabalhos possam ser iniciados.

Nesse contexto, vocé esta se questionando: como explicar
O Qque € caracterizacao mineralogica e tecnologica? Quais
profissionais poderiam auxilia-lo no desenvolvimento do projeto?
Quais as fases ou etapas necessarias a esse projeto? Existem
informacdes prévias que possam ajudar na caracterizagao
do minério? E mais, como o minério € complexo, vocé esta
extremamente preocupado com os resultados da caracterizagao
em funcao da amostragem.

Ficou curioso para saber como solucionar essas situacdes?

Entdo, vamos adiante. Avance nos estudos das secdes desta
unidade para soluciona-las.



Secaoll

Contextualizacao da caracterizacao mineralogica
e tecnoldgica de minério

Dialogo aberto

Caro aluno, o reconhecimento de uma amostra mineral consiste
em caracteriza-la para identificar seus componentes e, posteriormente,
OS Processos aos quais a amostra pode ser submetida. As amostras
podem ser provenientes de diversas fases do processo de mineracao,
desde a pesquisa mineral até mesmo de fases do processamento do
minéerio. Por essa razdo, saber aplicar a caracterizacao para cada tipo
de amostra e 0s seus objetivos, bem como saber os profissionais que
podem nos auxiliar, torna-se fundamental. Para isso, vamos trabalhar a
situacao hipotética apresentada no Convite ao Estudo. Vamaos revé-la?

A empresa de projetos de engenharia para a qual vocé trabalha foi
convidada a elaborar uma proposta para caracterizacdo mineralogica
e tecnologica de um minério complexo, no qual ainda se prevé uma
predefinicdo de rota de processamento. Seu chefe, que ndo é da area
mineral, solicitou que vocé fosse o responsavel pela concepgao e
execucao do projeto. No entanto, para que esse tipo de projeto possa
ser incluido no portfolio de trabalhos da empresa, imagine agora que
0 seu chefe solicitou que vocé apresentasse os fundamentos basicos
da caracterizagdo mineralogica e tecnologica para 0s associados
da empresa, mostrando quais 0s objetivos e quando pode ser
aplicada a caracterizacao mineralogica e tecnologica de minérios.
Alem disso, com o avanco dos trabalhos, seu chefe autorizou vocé
a indicar a formacao e competéncia dos profissionais que também
deveriam auxiliar no projeto e ressaltou que tais pontos deverao ser
incluidos, juntamente com os das demais etapas desse trabalho, em
um documento que oficialize a conclusdo do projeto ao final desta
unidade; uma vez que este constara no portfolio e sera enviado na
proposta a empresa solicitante.

Diante da situacao apresentada, vocé comeca a se questionar sobre:
como explicar a importancia da caracterizacdo e quando aplica-la para
projetos de engenharia mineral? Qual a formacao ou competéncia de
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outros profissionais, além do engenheiro de minas? Como justificar a
necessidade de outros profissionais?

Para que vocé resolva o problema descrito é necessario
compreender em que consiste a caracterizacao mineralogica e
tecnologica de minérios; a sua importancia dentro de engenharia
mineral e de processos e conhecer as formagdes e competéncias
dos profissionais que atuam na area.

Vocé deve estar curioso para saber mais sobre esses assuntos e
entrar para o0 universo da caracterizacdo mineralogica e tecnologica.
Vamos avancar nos estudos e saber como resolver a situacao na qual
VOCé se encontra?

Nao pode faltar

Os projetos de engenharia mineral, assim comao outros projetos de
engenharia, constituem-se num fluxo de informacdes para aumentar
continuamente o conhecimento a respeito da zona de concentracao
andmala de determinada espéecie mineral. Durante o inicio do projeto,
pOUCO se sabe sobre as espécies minerais e sobre a regiao alvo dos
estudos. No entanto, a medida em que os investimentos vao sendo
feitos — entenda como investimentos os esforcos necessarios para
agregar conhecimento acerca da regido alvo —, 0s projetos vao se
enriguecendo de informacdes, o que facilita a tomada de decisdo
em continuar com os trabalhos ou abandona-los no ponto em que
estao. Essa técnica de desenvolvimento de projetos € conhecida como
Front End Loading (FEL), ou validacdo/autorizacdo por etapas, e divide
um projeto em varias etapas, em que ao final de cada uma existe um
portal de decisao no qual 0s engenheiros ou projetistas devem tomar
decisdes sobre dar ou ndo continuidade ao processo.

Os projetos de mineracdo sao divididos em dois grandes subprojetos
que podem ocorrer de forma simultanea, mas ¢ comumente feito
um apos o outro. O primeiro consiste na investigagdo da area alvo
através da pesquisa mineral. Nessa etapa, sdo realizadas consultas
a mapas e cartas geograficas e geologicas, bem como trabalhos
de campo para coleta de material aflorante e também em furos de
sondagem para determinacao do tamanho das reservas e dos recursos
minerais. O outro subprojeto constitui a parte da producao mineral,
na qual sao investigados 0 méetodo de lavra a ser utilizado, a forma
de processamento mineral e todos os aspectos que envolvem o
dimensionamento, a instalacao e operacao do empreendimento.
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A decisao ao final de cada etapa do projeto se baseia em aspectos
econdmicos, sociais, ambientais, politicos, fiscais, geologicos,
metalurgicos (quimicos) e técnicos. Em cada etapa, um ou outro
aspecto pode se tonar mais relevante e se sobrepor a outro, guiando
as decisoes.

Os resultados do subprojeto de pesquisa mineral contém as
informacdes descritivas sobre a anomalia alvo da nossa investigacao,
como a geologia estrutural e econdmica da formacao do deposito; e
mineralogia descritiva, que busca descrever e categorizar 0s minerais
presentes. Para avancar no desenvolvimento do projeto, esses
resultados nem sempre sdo suficientes como subsidios para que o
objetivo maior do projeto de mineracao seja atingido: a operacao da
mina e da planta de processamento mineral.

As informacdes desejadas a essa altura do desenvolvimento
do projeto sdo: sera possivel concentrar os minerais de interesse?
Como 0s minerais encontram-se associados na amostra? Qual a
quantidade de cada um dos minerais de interesse no minério? Pode
ser possivel concentrar o mineral-minério de forma eficaz? Que
processos poderiam ser adotados? Como escolher os processos e
avaliar os resultados?

Para buscar solucdes a todos esses e aos demais questionamentos
que surgirem, pois cada minério € unico No mundo, € que existe
a Caracterizagdo Mineraldgica e Tecnologica de Minérios. Nesse
sentido, a caracterizacdo mineralogica e tecnologica consiste na
identificacdo das principais propriedades do minério e nos trabalhos
envolvidos para identifica-las, a fim de fornecer informacdes
suficientes para que a equipe de dimensionamento e processamento
mineral possa avaliar a aplicacao das condicdes em escala industrial.
A caracterizacdo €, portanto, uma ferramenta diagnostica para a
area de processamento mineral pela sua capacidade de fornecer
informacdes a respeito do minério e de seu comportamento frente
a0s processos de concentracao.

vz| Exemplificando

Para ajudar vocé a compreender O conceito de caracterizacdo
mineralogica e tecnologica, vamos tracar uma analogia. Imaginemos
que voce é paciente de um medico. Quando chegamos ao consultorio
de um meédico generalista e esta se queixando de dor. Ele tende a nos }
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fazer uma série de questdes a respeito do funcionamento normal do
NnOsSsSO COrpo, bem como se vocé detecta alguma alteracdo etc. Ao
final da consulta, ele solicita que vocé realize um conjunto de exames
para que ele possa fornecer um diagnostico a respeito da nossa queixa
€ como vocé deve trata-la.

Transpondo essa analogia para 0 nosso objeto de estudo (0s minérios),
O paciente esta representado pelo proprio minério. Os questionamentos
do medico e 0s exames seriam as ferramentas para identificar as
caracteristicas do minério. O diagnostico estabelece as caracteristicas
do minério em si. E por fim, o resultado do tratamento representa o
comportamento do minério frente a um processo de concentracao
baseado em suas propriedades ou caracteristicas.

Os minérios apresentam algumas caracteristicas que os tornam
peculiares, como a composicao mineralogica e a distribuicao
aleatoria de mineral-minério. Conseguentemente, a granulometria
deinteresse e ainteragcdo dos minerais-minerio coma ganga tambem
serdo diferentes. Dessa forma, a caracterizacao mineralogica se torna
flexivel e deve se adequar aos interesses a serem atingidos para cada
minerio. Portanto, o objetivo geral da caracterizacdo mineralogica
e tecnologica de minérios consiste em identificar, quantificar e
avaliar as propriedades do minério e o seu comportamento frente
a um processo de concentracdo mineral. Com isso, ela fornece
informacdes fundamentais para O aproveitamento dos recursos
minerais de forma otimizada, ou ainda permite visualizar condicdes
gue otimizem um processo.

! Atencao

E importante destacarmos que, apesar de essa ferramenta estar voltada
para a caracterizacdo do minério antes do inicio da operacdao de
uma unidade de mineracao, seu conceito pode ser ampliado. Com
o desenvolvimento tecnologico e com a evolucdo dos trabalhos na
mina, a matéria-prima mineral pode sofrer alteracdes e novas formas
de processamento se tornam passiveis de avaliacao. Nesse contexto,
também podemos aplicar a caracterizacao mineraldgica e tecnologica
de minérios para fornecer um diagnostico para a implementacao de
tecnologias novas em um processamento ja operante.
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Independentemente do estéagio de aplicagdo da caracterizacao
mineraldgica e tecnoldgica, existem algumas diretrizes basicas que
devem ser sequidas para se atingir os objetivos da caracterizacao
de um minério. A caracterizacao € composta de um conjunto de
conhecimentos relacionados a mineralogia da amostra, que pode ser
estudada atraves de:

» Andlise (semi)quantitativa de toda a assembleia mineraldgica e
célculos de proporgdes dos minerais No MINErio).

« |dentificagdes mineraldgicas por difratometria de raios-X (DRX)
e microscopia eletronica de varredura acompanhada de analise
quimica (MEV/EDS).

» Conciliacdo das fases mineraldgicas com analises quimicas de
elementos principais, minoritarios e tragos.

» Avaliacdo da associacado de particulas do mineral de interesse
com oS minerais de ganga para determinagao do grau
de liberacdo da amostra, ou grau de individualizacao dos
minerais Nna amostra.

A caracterizacao mineralogica fornece a base para indicar os
processamentos minerais aplicaveis a amostra, bem como para
facilitar a compreensdo do comportamento dos minerais do
minério em relagao ao processo. Na outra ponta da caracterizagao,
encontra-se o complemento tecnologico (Figura 1.1), ou seja, a
utilizacao dos metodos e equipamentos para separacao do minério
em fracdes: concentrado e rejeito do minério. E importante ressaltar
que, embora as caracterizacdes tratem de aspectos diferentes, elas
interagem entre si fornecendo os subsidios para proposicdo dos
metodos de concentracao e do encadeamento dos mesmaos, assim
como também sdo utilizadas para a interpretacao dos resultados
obtidos pelos processos.

&ﬁ» Assimile

Veja O esquema que evidencia a relagcdo entre a caracterizacao
mineralogica e tecnologica e as suas particularidades.
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Figura 1.1 | Caracterizacdo mineralogica e tecnologica

Fases mineralégicas

Mineraldgica Composi¢do quimica

[Subsidios Grau de liberagdo

Caracterizacdo
Interp reta(;éo]

Métodos de
concentracdo mineral

Tecnologica

Equipamentos

Fonte: elaborada pelo autor.

Prezado aluno, conforme verificamaos até aqui, a caracterizacao de
minerais € uma ciéncia que engloba conhecimentos de muitas areas
distintas, como a mineralogia, quimica, fisico-quimica e a engenharia
propriamente dita. Encontrar profissionais que detenham todos esses
conhecimentos pode ser uma tarefa ndo muito facil. Assim, os projetos
de caracteriza¢do atraem profissionais de geologia, engenharia mineral
e metalurgica, engenharia quimica, sem contar os técnicos dessas
respectivas areas, que sao as pessoas que efetivamente realizam o
trabalho de laboratdrio, de analise instrumental com a amostra e, por
vezes, acompanham os trabalhos de campo tambem.

Os profissionais que atuam na area de mineralogia aplicada
(geologos, engenheiros e técnicos em mineragcdo/quimica)
devem possuir ainda bons conhecimentos do encadeamento dos
processos no tratamento de minérios e conhecer também suas
premissas basicas. Consequentemente, a avaliacao e interpretacao
da importancia das caracteristicas do minério frente a um processo/
meétodo particular de beneficiamento mineral € capaz de prever
ou ainda justificar as observagdes. Dessa maneira, quanto mais
caracteristicas forem conhecidas a respeito do minério, com
mais seguranca € possivel prever o seu comportamento frente
ao processo de concentracao. As caracteristicas do minério e os
processos que tém sido aplicados para minéerios semelhantes
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contribuem para previsdes acertadas do comportamento mineral g,
inclusive, contribuem para orientar o planejamento e ordenamento
das etapas necessarias ao processamento mineral da amostra.

Mas vocé deve estar se perguntando: como a caracterizagao
mineraldgica e tecnologica pode envolver tantos profissionais com
formacdo e competéncias diferentes? A verdade € que, embora 0s
profissionais tenham formacdes diferentes — o que enriquece uma
equipe de caracterizacao —, eles possuem conhecimentos especificos
de sua area que podem auxiliar na proposicao e interpretacao dos
resultados. A caracterizacdo em si envolve o estudo de muitos aspectos
da amostra mineral de forma estagiada e com grande dependéncia
entre eles. Isso requer especialistas de cada uma dessas etapas para
garantir a correta interpretacdo e associacao das informacoes.

Uma das primeiras etapas do processo de caracterizacao € a
coleta de amostras do minério. Os resultados da caracterizacao
sdo transportados para uma ‘montanha” de minério, que deve
ser processada por um encadeamento de metodos que serao
determinados pela interpretacao do comportamento do minério frente
aos processos de caracterizacao. Aqui temos, entao, uma das primeiras
premissas da caracterizacao mineralogica e tecnologica. A amostra
deve ser representativa da fonte de onde foi extraida.

o(b Reflita

Sendo assim, para conhecer efetivamente o minério com o qual estamos
trabalhando, seria necessario ter acesso a ‘'montanha’ de minério que esta
sendo estudada, ndo € mesmo? Como isso e feito?

Em geral, a coleta de amostras € feita por tecnicos em mineracao,
ou mesmo engenheiros, baseada em planos de amostragem. Nao
se preocupe, nesse momento, em entender no que consiste a
amostragem, ela sera estudada com mais detalhes na Secao 1.3.

Os estagios sequintes consistem na utilizacao de diversas técnicas
analiticas como, difratometria de raios-X, microscopia otica, microscopia
eletronica de varredura, analises quimicas quali e quantitativas —
fluorescéncia de raios-X, quimica de via umida e instrumental — para
acessar as caracteristicas especificas da amostra mineral. Aqui, nessa
fase, os mineralogistas e quimicos (técnicos) devem ter dominio dos
metodos analiticos, tanto tedrico quanto técnico. A base mineralogica
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€ essencial para a determinacdo das fases de interesse Nno mMinério,
enquanto o conteudo quimico da fase ou mesmo dos elementos sao
necessarios para avaliar os resultados dos métodos de concentragdo —
que constituem a base tecnologica.

O estagio tecnologico consiste na execucao e avaliacao dos
metodos de concentracao do minério. Como 0s minérios nao sao
iguais, 0s processos de concentracao também nao serao 0s Mesmos e
a avaliacdo de qual processo deve ser utilizado resulta da caracterizacao
mineraldgica e quimica do minério. Nessa fase, os engenheiros de
minas sao 0s melhores especialistas na area, sobretudo aqueles que
se dedicam ao processamento mineral, pois conhecem as operacdes
unitarias e 0s requisitos para as mesmas. Entretanto, como veremos na
Unidade 3, alguns processos utilizam reagentes quimicos que alteram
as propriedades de superficie do minério. E, nesse sentido, a atuacao
do engenheiro de minas pode também ocorrer na interface com
engenheiros quimicos e metalurqistas.

ﬂ9 Pesquise mais

A representatividade da amostra € uma premissa basica para a
caracterizagdo de minérios. Entretanto, essa ndo € a unica premissa. O
vies tecnologico tambem apresenta premissas proprias e semelhantes
aquelas do tratamento de minérios. Para compreender melhor a
aplicacdo da caracterizagdo mineraldgica e tecnologica, pesquise mais
sobre as premissas do tratamento de minérios:

 Liberabilidade das fases de interesse.
» Propriedade diferenciadora.
» Separabilidade dinamica.
Esses aspectos serdo discutidos em unidades posteriores. Entretanto, para

facilitar a assimilacdo do conteudo, pesquise mais sobre essas premissas
em outras fontes. Como sugestao, veja mais em:
ARAUJO, A. C. Introducdo. In: VALADAO, G. E. S.; ARAUJO, A. C. (Orgs.).

Introdugdo ao tratamento de minérios. Belo Horizonte: Editora UFMG,
2007. p. 11-16.

MININGMATH - Consultoria em Mineracdo. Tratamento de minérios -
video 1. conceitos fundamentais de tratamento de minérios. Disponivel
em: <https://www.youtube.com/watch?v=bevO50LIXW8>. Acesso em:
14 jan. 2017. (Video do Youtube)
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! Atencao

Os principios fundamentais da caracterizacdo englobam, portanto, a
premissa basica — amostragem — e também as premissas do tratamento
de minério. A primeira visa a representatividade do depdsito em uma
amostra pequena, enquanto as demais se atentam para as condi¢cdes
nas quais 0s minérios apresentarao possibilidade de concentragao.

Agoraque entendemos o contexto de aplicacdo da caracterizacao
mineralogica e tecnoldgica, vamos verificar algumas aplicagcdes
dessa ferramenta para a investigacdo na industria mineral. Sugerimos
que leia parte dos trabalhos utilizados nessas exemplificacdes
para que vocé entenda o que a caracterizagcao pode fornecer de
informac¢des em cada caso.

vz| Exemplificando

O tema "barragem de rejeitos” tem dominado a cena da mineragcao Nos
ultimos anos, dadas as grandes implicacdes que O seu rompimento
pode causar ao meio ambiente. Além disso, contribui para o interesse
nas barragens o fato de que muitas delas apresentam teores do mineral
de interesse maiores que O minério que esta sendo processado
atualmente. Diante disso, alguns pesquisadores tém investigado
O aproveitamento do rejeito contido em barragens através da
caracterizagao mineralogica e tecnologica.

Um dos estudos mais recentes foi feito por Gomes (2017), em que se
buscou investigar alternativas para o processamento do rejeito de minerio
de ferro contido na barragem da Mina de Pau Branco da Vallourec (Nova
Lima). Gomes (2017) realizou a caracterizacao detalhada de parametros
fisicos, quimicos e mineralogicos utilizando diversas técnicas que
veremos ao longo desta disciplina. No vies tecnologico, investigou-se a
deslamagem, como etapa de preparacdo, € a separacao magnetica para
concentragdo desse rejeito de minério. Com resultados promissores para
pellet feed (finos para pelotizagdo), atingiu-se 81% de recuperacao com
teores de Fe e SiO, de 65,9% e 2,7%, respectivamente, de uma amostra
com teores iniciais de 35,5% (Fe) e 43,6% (SiO,).

Outro estudo com mesmo cunho investigativo foi realizado por
Gomes (2009) para a barragem | da Mina Corrego do Feijdo, que tinha
volume estimado ao fim da vida util de 20 milhdes de toneladas (2010).
Em seus estudos, Gomes (2009), além de caracterizar as amostras
fisica, quimica e mineralogicamente, também avaliou a deslamagem, }
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classificagao, concentracao magnética e flotagao em escala de bancada.
Os seus resultados indicaram a separagaoc magnetica como opcao
mais viavel, possibilitando a obtencdo de um concentrado de 67%
(Fe) e 1,5% (Si0,), com recuperagéo de metalirgica de 90%. Esses
estudos contribuiram para solicitacdo da ampliagao da producdo e do
reprocessamento do rejeito que se encontra depositado na barragem |.
Os estudos encontram-se em avaliagcao pela Secretaria Estadual de Meio
Ambiente e Desenvolvimento Sustentavel do Estado de Minas Gerais.

A caracterizacdo tecnologica pode ser aplicada também com interesse
na otimizagdo da producdo. Nesse sentido, o trabalho de Borges
(2014) ¢ um exemplo simples e de facil entendimento. A autors,
com o objetivo de otimizar o circuito de concentragao e garantir a
previsibilidade dos resultados do circuito de ultrafinos, utilizou analises
quimicas e granulométricas das alimentacdes da flotacdo convencional
e de ultrafinos no processo industrial e piloto para o desenvolvimento
do trabalho. O trabalho se justifica uma vez que esse circuito representa
15% da producao da Vale Fertilizantes Cataldo - GO. A autora destaca que
S30 necessarias adaptacdes no processo de deslamagem para que os
resultados do processo convencional e de ultrafinos sejam congruentes
a0s da escala industrial.

Outros dois exemplos bastante interessantes que apresentam focos
diferentes da industria mineral sdo os trabalhos de Bertolino, Furlanetto e
Brandé&o (2016) e Bertolino et al. (2009). No primeiro trabalho (BERTOLINO,
FURLANETTO e BRANDAO, 2016), os autores caracterizaram uma
amostra de silicato de magnésio para aplicacdo em industria farmacéutica.
Foram avaliados parametros mineralogicos, fisicos quimicos e também
o tratamento quimico da amostra. No outro trabalho (BERTOLINO et
al., 2009), os autores caracterizaram amostras de caulim e utilizaram o
beneficiamento fisico e quimico para eliminacao de impurezas e para
elevar o indice de alvura da amostra. Os resultados desse ultimo trabalho
indicaram que o minério tem potencial para ser aplicado na industria de
papel e ceramica branca.

Como verificamos, a caracterizacdo mineralogica e tecnoldgica
de minérios possui uma gama de aplicacdes que variam de acordo
com os objetivos de cada estudo. Nos exemplos, podemos aplicar a
caracterizacao com diferentes focos, como ambiental, produtivo e
também naindustriaalvo do produto. Assim, o formato da caracterizacao
varia de acordo com os objetivos de cada situacao. Vamos avancar nos
estudos e verificar como a caracterizacao pode ser moldada.
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Nesta secdo, trabalhamos muitos termos e conceitos que,
provavelmente, vocé ainda ndo conhecia. Alguns vocé pode ter
entendido pelo contexto, outros, ainda ndo faz ideia do que venham a
ser. Ndo se preocupe, na proxima secao trabalharemos com a definicao
desses termos para que possamos Nos entender com mais clareza.

Sem medo de errar

Vocé se lembra que no inicio desta secao foi proposta uma situacao
para que vocé a resolvesse? Vamos relembra-la?

O seu chefe convidou-o para participar da elaboracdo de uma
proposta de prestacdo de servicos em caracterizacao mineralogica e
tecnologica. Mas, antes de elaborar a proposta, ele gostaria de saber
mais sobre o0 assunto, pedindo que vocé apresentasse o tema para 0s
demais associados para que, conseguentemente, seja possivel incluir
esse tipo de atividade no portfolio de servicos da empresa. Além de
apresentar o tema, vocé deve indicar os profissionais que podem
atuar nesse tipo de projeto para que os associados possam verificar
se é possivel realizar esse tipo de trabalho.

Para resolver esse problema, € necessario que sejam
compreendidos os conceitos de caracterizacdo mineralogica e
tecnologica e, a partir dele e do foco do trabalho, identificar os
profissionais relacionados ao contexto.

! Atencao

Definicdo classica: caracterizacdo mineraldgica e tecnoldgica consiste
nos trabalhos e estudos realizados para identificacdo, quantificagcao e
caracterizagdo das fases portadoras do mineral de interesse e dos de
ganga, bem como na utilizagcao das caracteristicas dos minerais para que
O minério possa ser separado em duas fragdes (concentrado e rejeito),
através de um processo, equipamento ou técnica (LUZ, SAMPAIO,
FRANCA, 2010; VALADAO, ARAUJO, 2007).

Reflita sobre esse conceito: essa definicdo restringe a caracterizacao
mineralogica e tecnoldgica de minérios. Existe outra forma de defini-la e
torna-la mais simples?

A caracterizacao mineralogica e tecnoldgica é de fato de grande
importancia para a engenharia mineral, visando a otimizagcdo do
aproveitamento dos recursos minerais. No entanto, os trabalhos de
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caracterizacdo podem também ter focos distintos, como aqueles
representados pelo meio ambiente, ou ainda para a adequacao dos
minérios as aplicagcbes em uma industria quimica, por exemplo.
Assim, no sentido amplo do termo ‘caracterizacao mineralogica e
tecnologica’, busca-se a utilizagcao de técnicas e metodologias capazes
de compreender a amostra mineral, vislumbrando a utilizacdo de
processamentos fisicos, quimicos ou fisico-quimicos, de modo que ao
final tenhamos produtos comerciais, ou ainda para uma etapa posterior
do processo. Nesse sentido, a gama de profissionais que podem atuar
em funcdo do interesse € bastante variada. Em geral, os responsaveis
pelo processo de caracterizacao sao engenheiros de minas. No
entanto, como vimos anteriormente, ha a contribuicao de geologos
com grande conhecimento de mineralogia e processamento mineral.
Também podem atuar engenheiros metalurgistas € de materiais no
que tange ao processo para aplicacao as suas respectivas industrias.
Esses profissionais graduados nao trabalham sozinhos, e sim em uma
equipe multidisciplinar composta por tecnicos que dominam areas do
conhecimento como mineralogia, quimica e processos de mineracao.
Assim, quanto mais complexo 0 minério for, maior sera a necessidade
de profissionais de areas distintas para desvendar as caracteristicas do
minério e interpretar os resultados dos processos aos quais © Minério
foi/sera submetido.

Caro aluno, estamos construindo nosso conhecimento sobre o
tema de caracterizacao mineralogica e tecnologica de minérios. Assim,
entender o seu conceito nos permite molda-lo para © Nosso interesse.
Para fixar melhor esse conteudo, sugerimos que comece a elaborarum
texto acerca do que aprendeu sobre o tema para inclui-lo no portifolio
da empresa e na proposta a ser enviada pela empresa solicitante.

Avancando na pratica

Caracterizagdo mineraldgica e tecnoldgica para qué?
Minério de ferro € minério de ferro em qualquer lugar
Descricao da situacao-problema
O proprietdrio de uma pequena empresa que esta iniciando no
ramo de mineracao descobriu uma ocorréncia de minerais de ferro na
regiao do quadrilatero ferrifero (Minas Gerais). Para esse empresario, 0s
minérios de uma espécie sao sempre iguais €, portanto, a aplicacao dos
méetodos de concentracao também deve ser a mesma. Consultando
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as minas proximas a ocorréncia encontrada, o proprietario descobriu
que € utilizado o processo de concentragao gravitica — com base na
diferenca de densidade do mineral-minério e dos minerais de ganga.
No entanto, a concentragcdo gravitica nao esta sendo eficiente, ou
seja, 0 concentrado apresenta baixo teor de minerais de ferro e o
rejeito apresenta ainda quantidade significativa de ferro. O proprietario
consultou vocé para um parecer. Ele pensou e agiu corretamente
ao aplicar a concentracao gravitica sem avaliacdo prévia? Como o
proprietario deve avaliar 0 que esta acontecendo com essa operagao
e se ela € adequada?

Resolucao da situagdo-problema

A situacdo apresentada pelo proprietario incorre em um erro
muito grande. Embora as caracteristicas dos depositos de uma
mesma regiao, como o quadrilatero ferrifero, sejam semelhantes, ¢
provavel que o processamento mineral aplicado possa ser diferente.
Nesse sentido, o proprietario deve solicitar uma caracterizacao
mineralogica e tecnologica de minerios. Com esse estudo, que
pode ser realizado tanto com a amostra com origem na mina ou No
processo ja instalado, sera possivel identificar as fases mineralogicas
presentes, que podem ser diferentes daquelas observadas em
outras minas da regido, e explorar metodos e condicdes para a sua
concentracdo. As diferencas mineralogicas entre depositos podem
fazer com que o método de concentracao seja alterado. O minério
pode nao atender a determinadas condi¢cdes operacionais ou
mesmo aos méetodos utilizados. Como ja houve o investimento em
separacao gravitica, os estudos devem, primeiro, ser direcionados a
aplicacao desse método, buscando otimiza-lo e, consequentemente,
melhorar os resultados da concentracao. Um dos aspectos a ser
analisados € o grau de liberacdo da amostra e, se este nao for
adequado para aquela condi¢do, a operacao de concentracao fica
prejudicada. Caso o mineral ja esteja liberado, € necessario avaliar
as condicdes operacionais do processo. Ainda assim, se nao forem
verificadas melhoras, sera necessario investigar outros metodos de
concentracao que também podem ser contemplados pelo estudo
de caracterizacdo mineralogica e tecnologica.
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Faca valer a pena

1. A caracterizacio de minérios corresponde ao conjunto de atividades para
identificagcdo das caracteristicas e propriedades dos minérios, com a finalidade
de identificar as diferencas entre os minerais e promover a concentragcao
dos minerais de interesse em uma fracdo denominada concentrado. Nesse
sentido, ela é constituida pelos vieses mineraldgico e tecnologico.
Com relacao a caracterizagao tecnoldgica, € correto afirmar que:

a) E aplicada a caracterizacdo apenas de amostras com origem no depdsito
mineral, sem processos previos.

b) Seu objetivo principal é a identificagdo dos minerais constituintes da amostra.
c) A caracterizagdo tecnoldgica fornece subsidios a caracterizacdo
mineralogica e auxilia na interpretacao dos resultados de concentragao.

d) Compreende a avaliagao do comportamento do minério frente a processos
de concentracdo mineral, baseado e interpretado pelas propriedades
identificadas pela caracterizagdo mineralogica.

e) Consiste em identificar as fases, determinar a composi¢cdo quimica e o grau
de liberagcdo do minério.

2. A mineralogia e a engenharia de processo, ou mais precisamente o
beneficiamento mineral, séo os dois pilares nos quais a caracterizacao
mineraldgica e tecnologica se apoia. Nesse sentido, o processo de
caracterizacao envolve algumas premissas que devem ser levadas em
consideragcao. Dentre elas, ha uma preocupagdo com a preparagdo do
material a ser caracterizado, mesmo na fase de coleta da amostra. Essa
preocupacao se justifica pelo fato de que os resultados da caracterizacdo
podem ser prejudicados em funcao da inobservancia dessa premissa e da
aplicacdo correta da técnica, uma vez que os resultados da caracterizagao
sdo interpretados para um volume muito grande de minérios.

A premissa referida nesse trecho é acompanhada de uma técnica que
permite minimizar esses erros durante a caracterizacdo. A premissa € a
técnica que garante os resultados descritos correspondem a:

a) Separabilidade dinamica e utilizacdo de equipamentos.

b) Representatividade da amostra e amostragem do minério.

c) Auséncia de propriedade diferenciadora e concentracdo mineral.
d) Liberabilidade dos minerais de interesse e grau de liberagao.

e) ldentificagdo de fases e difratometria de raios-X.

—_ = ==
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3. A caracterizacdo de minérios compreende aspectos mineraldgicos e
de processamento da amostra. Sobre esses aspectos, analise as assertivas
a seguir.

|. Os resultados da caracterizacdo tecnologica podem ser interpretados a luz
da caracterizacdo mineralogica da amostra.

Il. Constituem a caracterizagdo mineralogica apenas a identificagcdo e a
quantificacdo das fases minerais presentes no minério.

IIl. A caracterizacao mineraldgica, juntamente com a caracterizacdo
tecnologica, constituem uma importante ferramenta para o uso otimizado
dos recursos minerais.

IV. A conciliagao de aspectos mineraldgicos, quimicos e fisicos contribuem
para a avaliagcao dos resultados dos processos de caracterizacao tecnologica.
Assinale a alternativa cujo conteudo seja verdadeiro em relagdo a analise
das assertivas:

a) Todas séo verdadeiras.

b) I, Il e lll séo falsas.

c) lll e IV sdo verdadeiras e | e |l sdo falsas.
d) Apenas | e lll sdo verdadeiras.

e) |, lll e IV sdo verdadeiras.
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Secao 1.2

Conceitos, termos e etapas relacionados a
caracterizacao mineralogica e tecnoldgica

Dialogo aberto

Ola, caro estudante!

O universo da caracterizacdo mineralogica e tecnologica tem
seu proprio idioma e pode ser estendido para outras fases da
mineracao. Na secdo anterior, trabalhamos com muitos conceitos
e termos com os quais talvez vocé ainda ndo esteja familiarizado.
Para uniformizar nosso dialogo, nesta unidade e nas demais, vamaos
definir alguns termos e conceitos desse universo. De certa forma,
vamos ser alfabetizados no ‘idioma” de caracterizacdo de minérios
e, com o desenvolver das secdes e unidades, Nnovos conceitos serao
introduzidos a medida em que forem necessarios. Como tudo na
vida se desenvolve em estagios ou fases, vamos também estabelecer
quais sao as fases de uma caracterizagao mineralogica e tecnologica.
Como "teste de proficiéncia” para esse “idioma”, vamos trabalhar na
situacao hipotética a seguir.

Vocé se lembra de que a empresa na qual vocé trabalha foi
convidada a participar da elaboracdo de um projeto de caracterizacao
mineraldgica e tecnologica? Certo. No entanto, vocés ainda nao
conhecem O minério, mas ja estdo se preparando para elaborar o
projeto porque a empresa quer incluir esse tipo de servico No seu
portfolio de atividades. Lembre-se de que vocé foi selecionado como
o responsavel pela elaboracdo e conducao do projeto e, nesse sentido,
deve responder a todas as solicitacdes, tanto da empresa quanto dos
socios. A empresa solicitante ndo forneceu muitas informacdes a
respeito do minério. Sabe-se que 0 minério pertence a uma ocorréncia
de ferro nova no quadrilatero ferrifero (MG). Portanto, € necessario
conhecer 0 maximo de caracteristicas possiveis para subsidiar as
escolhas de qual direcao seguir com o projeto. Como sugestao do seu
chefe, ele quer, nessa segunda etapa do trabalho, que vocé detalhe
quais tipos de caracteristicas e propriedades do minério deverdo ser
determinadas e qual sequéncia e associacdo de técnicas devem ser
adotadas para uma caracterizagao generalizada.
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Na situacdo apresentada a vocé, surgem oS seguintes pontos, que
devem serincluidos no projeto: quais sao essas etapas da caracterizacao
para uma amostra pouco conhecida? Que resultados sdo obtidos em
cada uma delas? Como uma etapa influi nas outras em termos de
resultados ou requisitos?

Para resolver esse problema, € necessario ter conhecimentos:

» Dos conceitos e termos técnicos relacionados a caracterizagcao
de minérios.

» Das fases da caracterizacao de minerios.
 Dos resultados obtidos em cada etapa da caracterizagao.

Ficou interessado em conhecer mais sobre a caracterizacdo de
minéerios? Vamos, entao, trabalhar esse conteudo para resolver 0 Nosso
desafio e aplica-los na sua vida profissional. Bons estudos!

Nao pode faltar

A caracterizacdo mineralogica e tecnologica envolve um conjunto
de conceitos e termos técnicos que sao aplicados com muita frequéncia
nos estudos e projetos da area. Vejamos a Secdo 1.1 como exemplo.
Nela, empregamos uma quantidade elevada de conceitos e termos
que precisam estar bem definidos e claros para que possamos Nos
entender. Naquela secdo e nas demais vamos trabalhar com diversos
termos como minério, mineral, ganga, processos de concentracao,
concentrado, rejeito, teor, amostra, recuperacao, deposito, ocorréncia,
jazida, propriedades mineralogicas e caracteristicas mineralogicas e
tecnologicas. Vamos relembrar e definir os conceitos e termos técnicos
desse contexto para melhor compreensdo desta disciplina.

A distribuicdo dos elementos na crosta terrestre € bastante desigual.
Silica e oxigénio constituem a maior parte da crosta (74%). Outros
elementos —aluminio, ferro, calcio, sodio, potassio, magnesio e titdnio —
constituem outros 25% do total; e apenas 1%, ou menos, da crosta,
€ composta pelos demais elementos. Existe ainda uma distribuicao
media de cada elemento na crosta terrestre. Entretanto, algumas
poucas regides podem apresentar uma concentracao andmala a
concentracdo média na terra. As concentracdes andmalas (superiores)
de um determinado elemento (conjunto de elementos) ou minerais
constituem o que é denominado depdsito mineral. A evolucao do
conhecimento sobre o depodsito pode levar a concluséao de que o
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deposito mineral constitui uma ocorréncia ou uma jazida mineral. A
ocorréncia mineral corresponde ao depdsito mineral cuja lavra e/
OU processamento Nao sdo econdmica ou tecnicamente viaveis. A
jazida mineral, por outro lado, corresponde ao deposito que apresenta
viabilidade técnica e econdmica, ou seja, € possivel lavrar, processar e
comercializar o minério obtendo-se lucro.

O depdsito mineral € constituido por um conjunto de minerais.
Lembrando que um mineral (espécie mineral ou fase mineral) &
definido classicamente como uma substancia inorganica, solida, de
formacdo natural, com composicao quimica definida, formada pelo
ordenamento atdmico segundo algumas estruturas que lhe conferem
cristalinidade e propriedades fisicas tambem definidas. O minério,
por sua vez, corresponde aoc conjunto de minerais que apresentam
conotacao econdmica, ou seja, € possivel obter lucro com a lavra,
processamento e comercializacao. O minério é constituido por duas
fracdes minerais. Uma delas corresponde aos minerais de interesse
ou aqueles que constituirdao, majoritariamente, o produto comercial
(mineral-minério ou mineral de minério). A outra fracdo € constituida
pelos minerais que Nao apresentam interesse econdmico e constituem,
portanto, a ganga ou os minerais de ganga.

v=| Exemplificando

Um deposito de minerais de ferro corresponde a uma jazida quando o
minério, constituido por minerais como quartzo, dolomita, hematita,
goethita e caulinita, pode ser lavrado, processado e comercializado.
Os minerais-minério, nesse exemplo, sdo os oxidos de ferro (hematita
e goethita), enquanto os demais constituem a ganga. Caso o minério
ndo possa ser lavrado, processado ou comercializado, seja por motivos
técnicos ou econdbmicos, o deposito constituiria uma ocorréncia mineral.

O conteudo dos elementos quimicos ou dos minerais, sejam eles
de interesse ou Nao, em um mineério, € conhecido como teor. O teor é
uma medida percentual e representa a proporcado do elemento/fase no
todo em termos de massa. Na natureza, poucos sao 0s MiNerios que
apresentam teores adequados a comercializagcdo. Assim, € necessario
adequar (elevar) o teor do mineral-minério ou do elemento de interesse
atraveés de um processo de concentragao mineral que se baseia na
diferenca de propriedades ou caracteristicas entre a ganga e as fases
de interesse. O processo de concentracao mineral € realizado por
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um equipamento que € capaz de separar as fases em funcao de suas
caracteristicas. No equipamento ha, basicamente, trés fluxos de massa.
A alimentagdo corresponde ao fluxo que entra no equipamento para
ser classificado/concentrado, seja ele na forma de solidos ou de polpa
(solido + agua). O equipamento classifica as particulas de acordo com
as propriedades mineraldgicas (caracteristicas) que diferenciam os
minerais uns dos outros, dividindo o fluxo de entrada em dois fluxos de
saida. O fluxo composto, majoritariamente, pelos minerais de interesse,
representa © concentrado e, portanto, possui teores mais elevados dos
minerais de interesse. O outro fluxo de saida corresponde ao rejeito,
que € composto, em sua maioria, pelos elementos/minerais de ganga.
Todos esses fluxos, assim como © minério, podem constituir amostras,
desde que sejam representativas da sua origem.

Os processos de concentracao mineral nao sdo capazes de
concentrar todos os elementos de interesse em uma unica fracao.
Dessa forma, uma parte dos minerais de interesse ¢ perdida no rejeito,
enguanto uma parte dos minerais de ganga estao presentes tambéem
no concentrado. A recuperagao metalurgica representa o quao
perfeito foi o processo de concentracao, e pode ser escrita de acordo
com a Equacao 1.1:

_ Cc
Aa
Em que a e ¢ correspondem aos teores dos elementos/fases de

interesse na alimentacdo e no concentrado, e A e C representam as
massas da alimentacao e do concentrado.

R (1.1

)
4 Facavocé mesmo

A Equacado 1.1 resulta do balanco de massa do processo de concentragcao
apresentado na Figura 1.2. Mostre, através do desenvolvimento do balanco
de massas apresentado na Figura 1.2 e da Equacdo 1.1, que a recuperagao
também pode ser expressa por:

c@a—e

r=claze) 12

a(c—e)
Sabemos que a, ¢ e e representam os teores. A, C e E representam as massas
da alimentacao, concentrado e rejeito, respectivamente. Por fim, sabemos
que Y representa a recuperacao massica no concentrado (Figura 1.2). }
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Figura 1.2 | Representacdo de um processo de concentracdo

Alimentagao Concentrado JA “C+F
T Processo —C’ l@A—-cC+ eE
Rejeito
e E l

Fonte: elaborada pelo autor.

Os processos de concentracdo utilizam-se das propriedades e
caracteristicas dos minerais € podem ser naturais, como o magnetismo
e a densidade, mas também podem ser induzidas atraveés do uso de
reagentes que modificam a superficie dos minerais (flotagao). Esses
aspectos serao estudados mais adiante nesta disciplina.

Como vimos na Secao 11, o processo de caracterizagcdo €
estagiado e com forte interdependéncia entre as etapas. Além disso,
O processo pode ser adaptado de acordo com os objetivos de cada
estudo. De maneira generalizada, € possivel identificar quatro estagios
basicos: identificacdo de fases, quantificacdo das fases, determinagao
da liberacdo e fracionamento tecnologico da amostra.

EL'Q Pesquise mais

Rochas ornamentais e gemas constituem um ramo diferente na
caracterizacao. Para esses produtos, a caracterizacdo esta mais voltada
para suas propriedades, como resisténcia, beleza e suas caracteristicas
mineralogicas. O estudo das rochas ornamentais e gemas foge ao
escopo deste livro e ndo sera abordado. Para saber mais sobre os
metodos de caracterizacdo de rochas e pedras preciosas, verifiqgue as
referéncias a seguir.

FRASCA, M. H. B. O. Caracterizacio tecnologica de rochas ornamentais
de revestimento: estudo por meio de ensaios e analise de patologias
associadas ao uso. In: Simpodsio de Rochas Ornamentais do Nordeste.
Fortaleza: SIMAGRAN. Disponivel em:<http://www fiec.org.br/sindicatos/
simagran/artigos_palestras/Curso_Caracterizacao_TecndeRochas.ntm>.
Acesso em: 23 out. 2017.
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SOSSAI, F. J. M. Caracterizagdo tecnologica de rochas ornamentais.
2006. 87 f. Dissertacdo (Mestrado) - Curso de Engenharia Civil,
Universidade Federal de Vigosa, Vicosa, 2006. Disponivel em: <http://
locus.ufv.br/bitstream/handle/123456789/3848/texto%20completo.
pdf?sequence=1&isAllowed=y> Acesso em: 23 out. 2017. p. 13-16.
WATKINS, J. M.; SILVA FILHO, A. F.; MENDES, J. C.; PEREIRA, R. S.
Relatorio técnico 56: Perfil de gemas (Diamante e gemas de cor).
Brasilia: MME, 2009. 172p. Disponivel em: <http://www.mme.gov.br/
documents/1138775/1256650/P30_RT56_Perfil_de_Gemas_xDiamante_e_
Gemas_de_Corx.pdf/868e8b4d-57c1-405a-9c68-00031025a99d>. Acesso
em: 23 out. 2017. p. 87-96.

O primeiro estagio consiste na identificacao das fases minerais
que compdem a amostra. Nesse estagio, pode ser necessario um
fracionamento da amostra para que fases minoritarias possam ser
identificadas. A etapa de identificacdo das fases componentes do
minério é de suma importancia para o processo todo. Aqui, com a
identificacdo das caracteristicas dos minerais ou mesmo pela sua
identidade, as propriedades do minério também sdo identificadas e
torna-se possivel pensar os metodos de concentracdo que separam
0S minerais de interesse dos demais.

O estagio de identificacdo mineral ¢ fundamental para a
continuidade do processo. Nesse primeiro estagio, o minério €
caracterizado a partir de varias técnicas, como Microscopia Otica
(MO), Difratometria de Raios-X (DRX) e Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), que fornecerdo, atraveés das propriedades oticas,
cristalinas e morfolodgicas, a composicao do mineral. Cada uma
delas sera estudada com mais detalhes nas proximas secdes. Apesar
de ser o primeiro estagio da caracterizacdo, a identificacao dos
minerais também € importante em etapas posteriores ao processo
de concentracao para avaliar, qualitativamente, o processo
empregado. Entretanto, valores qualitativos nao devem ser tomados
COMO parametros conclusivos.

O segundo estagio consiste na quantificacdao das fases
mineraldgicas e tambem dos elementos quimicos das fases. Alguns
autores aplicam esse estagio apenas para a mineralogia. No entanto,
ele pode ser ampliado para a quantificacdo dos elementos que
tambeém sdo de interesse. A quantificacao das fases mineralogicas
pode ser realizada diretamente pelo meétodo de difracdo de
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raios-X de Rietveld (VALADAO; ARAUJO, 2007) ou também, de
forma indireta, pela aplicacdo de processos de separacdo. Se
ampliarmos um pouco mais a ideia de quantificacao mineralogica
para quantificacdao de elementos, € possivel determinar com maior
precisao a composicao do minério.

A quantificacao de elementos na caracterizacdo mineralogica e
tecnoldgica € realizada atraves de técnicas de analise quimicas, como
Espectrometria de Absorcdo Atdmica (EAA) e Plasma por Acoplamento
Indutivo, por Espectrometria de Massas ou Otica (ICP-MS e ICP-OES).
Algumas técnicas que fornecem informagdes semiquantitativas,
como Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Espectrometria de Raios-X
Dispersivo em Energia (EDS), podem contribuir na determinacao dos
elementos. Esta ultima normalmente esta acoplada ao MEV para
analisar a composicao quimica de particulas.

Esse estagio de quantificagao, sobretudo de fases mineralogicas,
pode ser bastante complexo quando se tratam de amostras com
grande variedade mineral. Um artificio frequentemente utilizado é
agrupar os minerais de acordo com o interesse e seu comportamento
frente a um processo. Assim, em um minerio de sulfetado de
zinco e chumbo, as fases esfalerita (ZnS) e galena (PbS) podem
constituir um grupo de interesse, visto que possuem caracteristicas
parecidas, enquanto outras fases (quartzo, dolomita, barita) podem
ser analisadas separadamente. Embora a quantificacao mineralogica
seja importante, a quantificacao dos elementos também é relevante,
uma vez que o que se comercializa sao os elementos.

Com as fases identificadas e quantificadas, € preciso concentra-
las para poder comercializar 0s minérios. Para que seja possivel a
aplicagao de um processo de concentragao, € necessario que o
minério apresente as particulas de mineral-minério individualizadas.
Isto é, uma particula que contém o mineral-minério deve estar
composta somente por esse mineral. A liberacdo do mineral-
minério € um dos requisitos para melhorar a eficiéncia de separacao
OU a recuperacao no concentrado. Em geral, o grau de liberagao
pode ser inferido de maneira indireta, através de um fracionamento
mineral (separacao magnética, por exemplo) ou determinado de
maneira direta através da contagem de particulas livres e mistas por
tamanhos de particulas. A avaliagao do grau de liberagao constitui o
terceiro estagio. Os métodos de determinacao do grau de liberacdo
serdo estudados na Unidade 3.
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o(b Reflita

Vamos explorar um pouco mais a maneira indireta de determinag¢do
do grau de liberacdo da amostra. Qual parametro de concentragao
poderia ser utilizado para medicdo indireta da liberacdao? Como esse
parametro poderia ser afetado em relagao ao maior ou menor grau de
liberacdo da amostra?

Os processos de concentracao requerem que as particulas estejam
livres, ou seja, compostas por apenas uma fase mineralogica. Com esse
requisito, a diferenca entre a propriedade de uma particula de mineral-
minério e outra de ganga sera facilmente identificada. Essas particulas
tenderdo a sofrer trajetorias diferentes dentro do equipamento e serdo
direcionadas para produtos também distintos (concentrado e rejeito).
Quando as particulas se encontram mistas, ou seja, compostas por
mais de uma fase mineral, suas propriedades serao intermediarias as
propriedades das fases que as compdem. Assim, durante © processo
de concentracao, elas apresentarao um comportamento intermediario,
podendo ser deslocadas tanto para 0 concentrado como para o rejeito.

vz| Exemplificando

Suponhamos que um minerio € composto pelas particulas idealizadas e
apresentadas na Figura 1.3.

Figura 1.3 | Particulas hipotéticas de um minério

© o o
® & ;O
Ve @ o0

m Mineral-minério o Ganga

Fonte: elaborada pelo autor.

Tomemos a densidade ou 0 magnetismo como uma propriedade que
diferencie as particulas de mineral-minério das particulas de ganga. As
particulas do lado esquerdo da figura sdo compostas, majoritariamente,
por mineral-minério, e as da direita, por minerais de ganga. Note,
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ainda, que as particulas estao representadas de modo gradativo de
porcentagem de mineral-minério. Assim, se tomarmos o magnetismo
como propriedade que diferencia o mineral-minério dos de ganga,
temos que a particula toda preta apresenta um carater magnético
elevado, sendo facilmente separado da particula toda branca, que
nao apresenta carater magnético. No entanto, as particulas mistas
apresentam uma gradacao, entre 100% a 0%, de carater magnético,
e isso dificulta a classificagao da particula, levando tanto mineral de
ganga para o concentrado quanto mineral-minério para o rejeito.

@ Lembre-se

O processo de concentracao mineral baseia-se na diferenca entre as
propriedades dos minerais que constituem o mineral-minério e a ganga.
O ideal seria que todas as particulas estivessem livres, mas isso exige muito
do processo de fragmentacao, que € intensivo em consumo de energia.

O quarto e ultimo estagio de uma caracterizagdo mineralogica e
tecnologica € o fracionamento da amostra. A utilizacdo de méetodos e
técnicas de concentracao dos minerais de interesse € necessaria para
adequar os minérios as condicdes exigidas para a comercializacdo dos
produtos. Nesse estagio, as informacdes obtidas pela caracterizacao
mineraldgica (fases minerais, quantificacdo das fases e grau de
liberacao e caracterizacao fisica) sdo a base para proposicao de formas
de concentracao do minério.

! Atencdo

O fracionamento mineral, muitas vezes, pode ser confundido com o
fracionamento granulomeétrico quando ndo aplicado em um contexto
proprio. De fato, ambos os fracionamentos existem e podem ser aplicados
na caracterizagdo de minérios. No entanto, o fracionamento da amostra
por granulometria baseia-se apenas no tamanho das particulas, enquanto
o fracionamento mineral diz respeito a concentracao de espécies por
um equipamento atraves da diferenca de propriedades entre 0s minerais-
minerio e os de ganga.

O fracionamento mineral consiste na avaliacdo dos principais
metodos de concentracdo aplicados na industria mineral. O
fracionamento mineral pode ainda ser aplicado também para
auxiliar na caracterizacao mineralogica da amostra, uma vez que a
concentracdo de algumas fases em um produto pode deixar outras
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fases minoritarias em evidéncia. Trés meétodos de concentracao
sdo utilizados atualmente para concentracao com objetivos de
concentracdo industrial (concentracao gravitica - mesagem,
separacao magnética e flotacao). Existe ainda a separacao de minerais
em liquidos densos, que utilizam, em sua maioria, substancias
organicas densas para separar 0s minerais por densidade. Esses
metodos serao estudados com mais detalhes na Unidade 3.

Com o0s quatro estagios da caracterizacdo mineralogica e
tecnoldgica, os profissionais adquirem conhecimento a respeito do
minério que sera processado em escala industrial. O comportamento
do minério frente aos processos, bem como o estabelecimento das
dosagens de reagentes necessarias, € de grande importancia para os
engenheiros de processos e projetistas para determinagao da unidade
de tratamento de minérios.

&ﬁ& Assimile
De modo geral, a caracterizagdo de um minério pode ser realizada de
acordo com os passos apresentados no diagrama de blocos da Figura 1.4.

Figura 1.4 | Fluxograma de caracterizagdo

——————————
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o de laminas
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Andlise de Método de
imagem Gaudin

| Caracterizacdo mineralégica e quimica |

Fonte: adaptada de Luz; Sampaio; Franga (2010, p. 88)
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Embora existam quatro estagios para a caracterizagao mineralogica
e tecnoldgica de minérios, 0s estagios ndo necessariamente sdo
seguidos de maneira cronologica. Havendo informacdes prévias, €
possivel alterar a ordem de alguns estagios, assim como em fungao
do objetivo do estudo. Cabe ressaltar que, antes de iniciar o processo
de caracterizacao do minério, € necessario garantir que a amostra
seja representativa da sua origem, seja ela minério ou uma parte do
processo. Na proxima secao, veremos como podemos maximizar a
representatividade da amostra.

Sem medo de errar

Nesta secao, foi proposta a vocé, caro estudante, a situacao
hipotetica em que, estando dentro do contexto de escrever um
projeto para caracterizagcdo mineralogica e tecnologica, vocé deveria,
a pedido do seu chefe, detalhar as etapas de uma caracterizagao
de minérios. Lembre-se de que 0 minério a ser caracterizado € de
um deposito descoberto recentemente e muito pouco se sabe a
respeito dessa amostra. Vocé se propds a dividir a caracterizacao
de modo que pudesse conhecer as caracteristicas da amostra com
a maior rigueza de detalhes que conseguisse. Alem disso, dada a
origem do depdsito (quadrilatero ferrifero), vocé também se propos
a indicar quais resultados seriam obtidos em cada uma das etapas
e ainda como esses resultados iriam influenciar nas outras etapas.

Para resolver esse problema, com uma amostra pouco conhecida,
voceé deve sequir 0 caminho composto pelos seguintes aspectos:

1. Dividir a caracterizacédo em estagios de identificacdo mineral,
quantificacao de minerais e elementos, determinacao do grau
de liberacao e fracionamento da amostra.

2. Compreender o porqué da divisao em quatro etapas.

3. Indicar os requisitos e os resultados obtidos em cada uma
das etapas.
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@ Lembre-se

A caracterizagdo mineralogica e tecnologica € uma ferramenta utilizada
para permitir o melhor aproveitamento dos recursos minerais. Dessa
forma, ela compreende uma série de estudos mineraldgicos e também
de cunho tecnologico, que buscam avaliar © comportamento do minério
frente aos processos de concentragcdo para fornecer subsidios aos
engenheiros de processos e projetistas para © processamento em escala
industrial do minério.

A partir da compreensao de que a caracterizacdo de minerios
pOssui uMm viés mineraldgico e tecnologico, podemos dividi-la nesses
dois nucleos. Entretanto, o viés mineralogico pode ser desmembrado
em mais trés estagios, nos quais os resultados indicardo o tipo de
avaliagdo tecnologica mais indicada. No viés mineralogico, busca-
se identificar e quantificar as caracteristicas fisicas, quimicas e
mineralogicas da amostra propriamente dita, que serdo utilizadas
para a selecao dos metodos de concentracdo e também para a
interpretacdo dos resultados. As quatro etapas da caracterizacao sao,
portanto, (i) identificacdo de fases mineralogicas, (i) quantificacdo
dessas fases, (iii) determinacdo do grau de liberacao e (iv) avaliagdo
do metodo de concentragcao ou fracionamento mineral.

A primeira etapa, a de identificacao de fases, € de fundamental
importancia para o processo. A partir dela podem ser previstas as
propriedades do minério, bem como suas caracteristicas fisicas.
Especificamente, ha uma etapa de caracterizacao fisica e quimica
que pode auxiliar na identificacao de fases. Para a identificacao de
fases minoritarias, pode ser necessario um fracionamento mineral
da amostra para que elas se tornem mais evidentes.

O segundo estagio corresponde a quantificacdo dessas fases na
amostra. Nessa etapa € que se identifica o conteudo de mineral-
minerio na amostra e, em funcao de sua quantidade, pode-se optar
pOr um processo que separe seletivamente os minerais de ganga ou
0s Minerais-minério. Isso vai depender da quantidade relativa entre
eles e ainda das caracteristicas do produto comercializado.

Os resultados do segundo estagio dizem respeito apenas a
quantidade de mineral ou elemento de interesse Nno minério.
Entretanto, ndo informa como esses minerais estdo associados.
Como um dos requisitos para a concentracao dos minerais €
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que eles se encontrem como particulas compostas por um unico
mineral, € necessario avaliar o grau de liberagcao dos minerais na
amostra. A analise deve ser feita por faixa granulomeétrica para
indicar qual o tamanho de particula no qual 0 mineral esta liberado.

Por fim, o ultimo estagio da caracterizacdo € o fracionamento
da amostra em funcao de suas caracteristicas. Nessa etapa, pode
ser selecionado um méetodo de concentracao especifico, ou ainda,
avaliados varios metodos e indicado aquele que apresenta OS
melhores parametros de recuperacao e teor.

! Atencao

Nao confunda fracionamento mineralcom fracionamento granulometrico!
O primeiro separa a amostra em funcdo das propriedades do mineério,
enquanto o ultimo trata de separacao por tamanho.

Neste problema, se 0 nosso minério € do quadrilatero ferrifero, €
provavel que se trate de um itabirito, rocha formada por intercalacdes
de bandas de silicatos (quartzo) e oxidos de ferro (hematita). Para
conhecer as outras fases e as caracteristicas fisicas e quimicas do
minério para poder processa-lo, € necessario que se procedam as
trés primeiras etapas e, a partir da terceira, que seja selecionado o
metodo de concentracao ou a verificacao de qual deles apresenta
melhores recuperacdes e teores para as condicOes avaliadas.

Para apreender os conhecimentos dessa resolucao, sugerimos
gue vocé formalize a resolucao de modo que ela possa integrar
0s resultados desta unidade. Estamos construindo um projeto de
caracterizagao e também apresentando um novo trabalho para ser
incluido no portfolio da empresa. Assim, sugerimos que utilize os
topicos estudados nesta secao para apresentar um texto e inclui-lo
no portfolio da empresa.
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Avancando na pratica

Caracterizacao mineralogica e tecnologica:
um trabalho engessado?

Descricao da situacao-problema

Na execucdo de um processo de caracterizacdo de minérios em
uma mina ja em operacao, VOCé recebeu amostras compostas da
sequinte forma: polpa do concentrado fosfatico da etapa de separacao
magnética contendo ainda minerais de ferro, amostras do minério
fosfatico Run of mine (ROM) vindo diretamente da mina e também uma
amostra de rejeito do ultimo estagio de concentracdo (flotacdo) que
ainda contém quantidade significativa de mineral-minério. Dentro do
conteudo do projeto esta incluida uma etapa de diagnostico das atuais
operacdes de concentracdo do minério fosfatico e ainda a proposicao
melhorias. Nessa situacdo, vocé, dentro da equipe de trabalho, ficou
interessado em investigar as etapas de concentracdo magnética,
britagem/moagem e flotacdo. Como seria possivel identificar e propor
solucdes para melhorar o processo de concentracdo? Quais aspectos
poderiam estar alterando a eficiéncia do processo?

Resolucao da situacdo-problema

O diagnostico da atual condicao da concentragcdo do minério,
de acordo com as informacdes apresentadas, nao esta operando
corretamente. A separacao magnética esta gerando amostras
de fosfatos que ainda contém minerais de ferro e a flotacao esta
apresentando perda de fosfato no rejeito. Para identificar por que o
minerio esta se comportando dessa forma, € preciso realizar um estudo
de caracterizacdo mineralogica e tecnologica. Ha dois problemas que
precisam de solugao: reduzir o teor de ferro no concentrado fosfatico
da separacao magnética e diminuir a perda de fosfatos na flotacao.
A caracterizagcdo mineralogica e tecnologica deve ser a ferramenta
utilizada para identificar a causa e também para propor as solucdes.
Com a polpa de concentrado fosfatico da separacdo magnética, €
necessario avaliar quais minerais de ferro estao presentes, quantifica-los
e ainda avaliar o grau de liberacao dos minerais de ferro em relacdo ao
fosfato. E possivel, ainda, avaliar a operacdo do sistema de separacdo e
verificar se as condicdes operacionais podem ser alteradas de modo a
melhorar os resultados. Em relacéo ao processo de flotacao, suspeita-
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se, principalmente, do grau de liberacdo dos fosfatos em relacdo a
ganga. Nesse caso, a investigacdo deve estar focada na determinacao
do grau de liberacdo das particulas e, sendo esse o problema, avaliar
como melhord-lo através do processo de britagem/moagem. O
processo pode ter se tornado ineficiente devido a dureza da rocha
(dificuldade em fragmenta-la). Por esse motivo, deve ser avaliada a
distribuicdo granulométrica da saida da moagem e comparada com
os resultados apresentados no inicio da operacdo. Ildentificado o
problema, pode se caracterizar a amostra que verm da mina e propor
as melhorias, preferencialmente operacionais, adequadas ao processo.

Faca valer a pena

1. Imagine a seguinte situacdo:

Em uma reunido na MiningConsultant, empresa de consultoria mineral, o

proprietario de um sitio que ndo conhece ou compreende muito bem os

termos técnicos de mineragdo fez o seguinte comentario:
“Trouxemos para vocés um pacote de terra pesado que encontramos
em uma regido do sitio que apresentava concentracdo de pedrinhas
douradas. Essa terra tem ainda um monte de pedrinhas diferentes que
conseguimos identificar através das diferentes cores, pesos e formatos.
Gostariamos que vocés nos dissessem o que sdo e se € possivel
aproveitar alguma coisa.”

O corpo técnico na reunidgo conseguiu interpretar a fala do cliente e a

transmitiu aos colaboradores.

Conhecendo a intencdo do proprietario do sitio, através da transcricao de sua

fala no trecho, identifique dentre as op¢des a seguir aquela que traz os termos

técnicos aplicados corretamente e seu correspondente na fala do proprietario

do sitio.

a) Caracterizacdo mineraldgica — “um monte de pedrinhas diferentes”;
Recuperacdo metalurgica — “tem como aproveitar alguma coisa”; Teor —
“pedrinhas diferentes”; Deposito mineral — “regiao do sitio que apresentava
concentracao de pedrinhas douradas”.

b) Identificacdo mineral — “diferentes cores, pesos e formatos”; Minério — “um
pacote de terra”; Grau de liberacdo — “pedrinhas diferentes”; Jazida — “regido
do sitio que apresentava concentracao de pedrinhas douradas”;

c) Minério — "pedrinhas diferentes”; Quantificacdo de fases — “tem como
aproveitar alguma coisa”; Caracteristicas tecnologicas — “diferentes cores,
pesos e formatos”; Concentrado — “um monte de pedrinhas diferentes”
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d) Amostra — “um monte de pedrinhas diferentes”; Minério — “um pacote de
terra”; Ocorréncia mineral — “regido do sitio que apresentava concentracao
de pedrinhas douradas”; Propriedades mineralogicas — “diferentes cores,
pesos e formatos”

e) Minerais — “pedrinhas diferentes”; Amostra — “um pacote de terra”;
Depdsito mineral — “regido do sitio que apresentava concentragcao de
pedrinhas”; Caracterizacdo mineraldogica e tecnoldogica — “tem como
aproveitar alguma coisa”.

2. A caracterizacdo de minérios pode ser dividida em estagios cujos objetivos
dependem de cada etapa do processo. O engenheiro Pedro Correia estava
elaborando um projeto para a caracterizacdo de um minério para uma
primeira etapa de processamento de minério fosfatico (quartzo, hematita e
apatita) e resolveu utilizar a divisdo apresentada no diagrama da figura a seguir.
Para testar os conhecimentos do seu novo estagiario, ele suprimiu algumas
caixas de texto e pediu que o estagiario avaliasse o projeto indicando o que
poderia substituir as lacunas.

Figura | Diagrama para avaliagdo de minério fosfatico com lacunas a serem preenchidas
I:l ——»  Peneiramento

Caracterizacédo Caracterizacéo Espectrometria de
; o L e P
mineralégica quimica absorcéo atémica

Difratometria de

IIl ——» raios-X e método
Rietveld
Determinacéo do
. ~ —_—
grau de liberacéo
P
E— fyn
magnética

Minério
fosfatico

[ ]

Fonte: elaborada pelo autor.

O estagiario, utilizando a divisdo classica da caracterizacdo mineralogica e
tecnologica de minérios, associou aos metodos ou processos utilizados os
itens |, II, Il, IV e V a identificagdo de fases, quantificacdo de fases, liberagdo e
fracionamento mineral.

Analise as alternativas a seguir e identifique aquela que apresenta a associagdo
correta dos termos e fases corretas as lacunas | a V.

a) Se | for fracionamento mineral e Il quantificacdo mineral, ambos
correspondem as fases da caracterizagdo mineralogica e tecnologica de
minérios.

b) Se Ill corresponde a caracterizagdo tecnologica, IV poderia corresponder
a analise de imagens e V seria, necessariamente, o fracionamento mineral
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da amostra estudado a partir da separagdo magnética devido a presenca de
hematita.

c) No esquema apresentado, Il representa somente a identificacdo de fases, e
IV ndo poderia ser inferido de maneira indireta.

d) Se 0 método de Rietveld ¢ um método de andlise quantitativo de fases,
entao, Il corresponde somente a quantificacdo de fases.

e) O item Il é primordial para a caracterizacdo mineraldgica, pois informara
quais sdo as fases presentes, enquanto o IV so sera possivel se V for elevado.

3. A caracterizacio tecnoldgica e mineraldgica de minérios é uma ferramenta
que tem como objetivo promover o melhor aproveitamento do minério. Essa
ferramenta consiste em um conjunto de trabalhos interdependentes que
determinam as caracteristicas e propriedades dos minérios e permitem a
avaliacdo e, consequentemente, a escolha de formas de concentragao do
minério. Como se trata de uma ferramenta complexa, o conjunto de estudos
e dividido em etapas.

Arespeito das etapas do estudo de caracterizacdo mineralogica e tecnologica,
assinale a alternativa correta.

a) A caracterizagdo mineraldgica e tecnologica € uma ferramenta
composta unicamente pelas etapas de identificacdo e quantificagdo de
fases, determinagdo do grau de liberagao e pelo fracionamento da amostra
desenvolvidos nessa sequéncia rigida.

b) O fracionamento mineral da amostra consiste em separar o minério atraveés
de sua granulometria para a determinacao do grau de liberacdo da amostra.
c) As quatro etapas da caracterizagcdo podem ser reorganizadas de acordo
com informagdes prévias do minério e, ainda, a sequéncia e os objetivos
podem ser moldados de maneira diferente para cada estudo.

d) O fracionamento mineral € um requisito para a determinagdo do grau de
liberagdo de uma determinada faixa granulométrica de interesse no minério.
e) O grau de liberagdo deve ser determinado de maneira quantitativa através
de ensaios de fracionamento mineral da amostra.
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Secao 1.3

Amostragem: conceitos e técnicas

Didlogo aberto

Prezado aluno, para conhecer as caracteristicas de um determinado
deposito mineral, precisamos ter acesso a uma porgao desse material a
partir da qual seja possivel solicitar as analises de interesse. Como vocé ja
deve ter observado na pratica industrial, os minérios podem apresentar
uma variabilidade espacial das caracteristicas. Nos, como profissionais
das areas de caracterizacdo e processamento de minérios, temos de
obter a amostra de modo que essa pequena porgao represente todo o
corpo mineralizado. Para trabalhar os conceitos de amostragem, veja a
situagao preparada para o desenvolvimento desses conteudos.

Nesta unidade estamos trabalhando com o seguinte contexto:
uma empresa de projetos de engenharia foi convidada para apresentar
uma proposta de caracterizacao de minérios e gostaria de incluir esse
tipo de servico em seu portfolio de servicos. Vocé foi selecionado
pelo seu chefe para a concepcao e conducao do projeto. Depois de
apresentar ao pessoal da empresa o contexto da caracterizacao e as
fases utilizadas no estudo, vocé comegou a elaborar o projeto. Imagine
gue durante a elaboracdo vocé se atentou a um aspecto de muita
relevancia nos resultados da caracterizacao. Como vimos, © minério
€ complexo e, agora, em uma ultima reunido, o cliente informou
ser possivel identificar diferentes cores e tamanhos de particulas nos
afloramentos. Em inspecao visual, os donos da empresa solicitante
informaram ainda que o top size (tamanho da maior particula) ¢ da
ordem de 25 mm. Como sera necessario recolher amostras para os
estudos de caracterizacdo, vocé esta preocupado em determinar a
melhor maneira de realizar a coleta.

Nesta ultima se¢do, estamos, entao, finalizando o servico da primeira
unidade de ensino, que envolveu a contextualizacdo da caracterizacdo
mineralogica e tecnologica de minérios, bem como suas premissas e
fases, agora, envolvera a amostragem. Nesta Ultima etapa, vocé deve
propor um procedimento de amostragem de minérios que minimize
0s erros, bem como definir o tamanho da amostra a ser utilizada. E,
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claro, aplicar técnicas para reduzir a amostra, pois 0s equipamentos
analiticos tém capacidade limitada de massa. Como voceé faria isso?

Para solucionar esse problema, vocé deve conhecer os seguintes
aspectos que serao abordados nesta secao:

» Conceitos fundamentais de amostragem.
* Erros de amostragem e como minimiza-los.

e Determinac¢do da massa minima e técnicas de redug¢do da massa
de amostras.

Esta interessado em conhecer mais sobre essa fase prévia a
caracterizacao de minérios que produz grande influéncia nos
resultados? Vamos trabalhar os conceitos e técnicas de amostragem
de minérios, mas se vocé ficar mais interessado, 0 encorajamaos a se
aprofundar nesse aspecto, porque ele é extremamente importante
para a caracterizacao de minerios.

Nao pode faltar

Vocé ja deve ter verificado na pratica industrial que nao é possivel
utilizar todo o corpo mineralizado para caracteriza-lo. De fato, ainda que
isso fosse possivel, 0 custo dessa operagao seria vultoso, a demanda
por analises quimicas seriam muito elevadas e ainda nao sobraria
material para ser processado em escala industrial. A amostragem surge,
portanto, para garantir que a partir de uma pequena porcao, comparada
ao volume ou massa total de minério, seja possivel determinar as
caracteristicas do universo do deposito mineral. Esse processo € de
extrema importancia na avaliacdo de depositos minerais, no controle
de processo, em escala laboratorial ou industrial, e também no
controle de qualidade de produtos comercializaveis. A ma conducao
da amostragem, além de prejuizos vultosos, pode ainda apresentar
resultados distorcidos da realidade.

A amostragem, em geral, consiste na operagdo de coleta e
preparacdo do minério por uma série de operac¢des, que incluem a
cominuicao (reducao do tamanho das particulas), homogeneizacao,
secagem e quarteamento para produzir amostras adequadas as analises
fisicas, quimicas, mineralogicas ou aos ensaios tecnologicos. Deve
ser observado, durante o processo de amostragem, a preservacao da
caracteristica a ser avaliada. A amostragem €, portanto, uma operagao
complexa e incerta que antecede a caracteriza¢cdo como um todo.
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A amostra representa essa peguena porcao que deve ser preparada
de modo a garantir a representatividade do universo que se deseja
conhecer. As amostras podem ser divididas em amostra primaria ou
global, sendo coletadas, em geral, por gedlogos e engenheiros em
campo, nos testemunhos de sondagem, na lavra, processamento ou
em produtos comercializaveis. A amostra primaria € constituida por
algumas dezenas ou centenas de quilogramas de material € precisam
ser reduzidas para gerar amostras ainda representativas — amostras
secundarias — com massa ou volume menor para utilizagdo em
analises quimicas ou ensaios tecnologicos.

A composicdo da amostra primaria € realizada atraveés de
incrementos amostrais que representam uma quantidade modular
de material retirado do universo. Os lotes correspondem ao conjunto
de incrementos amostrais ou, ainda, ao conjunto de amostras finais
preparadas para uma utilizacdo especifica.

Por ser uma operac¢do incerta, o processo de amostragem esta
associado a um erro resultante da amostragem propriamente dita e da
preparacdo da amostra final. As fontes de erro na amostragem estao
relacionadas ao erro de ponderacao, de integracao, de periodicidade,
de segregacdo, de delimitacdo, de operacdo e também ao erro
fundamental. Dentre esses erros, aquele fundamental € resultante
da heterogeneidade da constituicdo do material e estd diretamente
relacionado a massa da amostra e também ao tipo de material
amostrado. Esse tipo de erro € considerado intrinseco, ou seja, aquele
que existe mesmo quando O processo e realizado em condi¢cdes ideais.

Os erros de preparacao sao provenientes das operacdes de
cominuicao, homogeneizacdo e quarteamento da amostra.
Representam esses erros os fatores independentes de perda de
particulas, contaminacao da amostra, alteracdo intencional (termo
conhecido como “salgar a amostra’) e nao intencional dos parametros
de interesse, além dos erros Nao intencionais do operador.

‘tz‘) Assimile

Nem todos os erros podem ser mensurados. No entanto, saber o que
S30 e quais as suas causas facilitam a utilizacao de estratégias que os
minimizem. Os erros de preparagdo das amostras, juntamente com
os erros de delimitagcdo e operagcao, nao podem ser mensurados
numericamente. O Quadro 1.1 traz as causas para OS principais erros }
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de amostragem propriamente dita, visto que os erros de preparacao
podem ser reduzidos desenvolvendo um trabalho cuidadoso durante a
amostragem secundaria.

Quadro 1.1 | Tipos e causas dos erros de amostragem

Tipo de erro Causa
Ponderacao Nado uniformidade da densidade ou vazao do material.
Integracdo Heterogeneidade da distribuicdo do material.
Periodicidade Variagdo periddica na qualidade do material.
Segregacdo Heterogeneidade de distribuicao localizada do material.
Delimitacao Configuragao incorreta dos incrementos.
Operacao Extragcdo de amostras de maneira incorreta.

Fonte: elaborado pelo autor.

A amostragem € guiada por um instrumento chamado de plano
de amostragem, que determina o tamanho da amostra e como essa
amostra sera composta em funcao do grau de precisao requerido.
O grau de precisdo influencia nos custos do processo e das analises,
pOIS quanto mMaior a precisdo Mmaior © Numero de amostras a serem
recolhidas e, consequentemente, maior © numero de analises que
serdo necessarias. O meétodo de coleta de amostra normalmente
depende do tipo de analise a ser realizada. No entanto, sao comuns
trés tipos de coleta: aleatoria, sistematica e estratificada.

A amostragem aleatdria consiste na coleta aleatoria de amostras,
guando se dispbe de poucas informacdes a respeito do deposito.
No entanto, esse tipo de amostragem ¢ de dificil obtencdo, o que se
realiza, na verdade, € uma amostragem sistematica. A amostragem
sistematica consiste na coleta reqular de material com incrementos
regulares determinados a priori. Ao adotar a amostragem sistematica,
deve-se estar atento a ocorréncia de ciclos coincidentes (tempos ou
espaco) com os periodos de incrementos (tempos ou localizagao da
coleta dos incrementos amostrais). A amostragem estratificada ¢ o
terceiro método de amostragem e consiste em amostrar 0 material
subdividido em grupos distinguiveis e amostrados proporcionalmente
a0 peso desses grupos.
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Selecionado o método de amostragem, € necessario conhecer
a variabilidade da amostra, ou ainda, conhecendo a variabilidade da
amostra, € necessario saber o tamanho do incremento € o numMero
de incrementos para composicao da amostra primaria. O tamanho do
incremento € determinado de acordo com o equipamento que realizara
a coleta da amostra, e 0 numero de incrementos € determinado por
uma abordagem estatistica baseada no calculo do desvio padrdo e no
valor t da distribuicdo t-Student. Matematicamente, essa abordagem
pode ser representada pelas Equacdes 1.3 e 14.

> (% _)_()2

n-—1

n71;17a) \/E

Em que: x; € o valor da variavel analisada para cada ponto, x €
a média amostral do valor da variavel, n € o numero de incrementos,
S, € o desvio padrdo amostral, E, € o erro amostral e t & valor
da distribuicdo  t-Student para (n-1) graus de liberdade e nivel de
confianca (1-a).

Essa abordagem considera que apenas o erro fundamental €
significativo. Os demais erros sao considerados irrelevantes. Quando
nao conhecemos a variabilidade da amostra, € necessario que 0s
incrementos sejam analisados individualmente como amostras. 1sso
significa dizer que cada incremento coletado, por exemplo, 20 ou 30,
sera tratado como amostras individuais, preparadas e analisadas com
O Objetivo de se conhecer a variabilidade das caracteristicas.

Muitas teorias para determinacdo da massa minima da amostra
foram desenvolvidas durante anos, mas a maioria faz estimativas
pessimistas (massas muito grandes), pois utilizam poucos parametros.
Tamanhos menores de amostra primaria requerem dados de dificil
disponibilidade. No entanto, aplicando-se algumas simplificagcdes, a
massa minima pode ser conhecida a partir de poucos parametros.

O engenheiro francés Pierre Gy, durante as décadas de 1960 e
1970, desenvolveu uma abordagem matematica capaz de descrever
de maneira simples a relacao entre o erro total de amostragem,
expresso pelo desvio padrao (Sa), e as caracteristicas da amostra,
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bem como a sua massa minima (W). A abordagem de Pierre Gy ¢é
uma das mais utilizadas quando se tem informacado suficiente para
determinar a massa minima. O modelo matematico criado por Gy é
apresentado na Equacao 1.5.

s, - \/d3 [i _ i] Qifg ~ \/Cd3 1 (L5)
w W w

Nesse modelo, temos que: d representa o didmetro maximo da
particula — usualmente convencionado como aquele diametro no qual
5% do material € retido pela peneira (d95); w € a massa do material a ser
amostrado — normalmente, esse valor € bastante elevado e podemaos
aplicar uma simplificacéo representada na Equacado 1.5; e c=qifg ¢
um produto de fatores determinado pelas caracteristicas das amostras.

O fator de composicao mineralogica (Q) € determinado pela
media ponderada entre 0s pesos especificos ou densidades
(pMM e pMG) e os teores meédios (x e 100—x) do mineral de interesse
e dos minerais de ganga, respectivamente (LUZ; SAMPAIO; FRANCA,
2010). Esse fator é calculado de acordo com a Equacao 1.6.

X 100 — x

Q=x(100-x) 100" T 100

Pumc (16)

O fator de liberagdo (!) varia entre 0, para material completamente
homogéneo, e 1, para material completamente heterogéneo. Em sua
metodologia, Gy associou esse fator ao tamanho da maior particula
do minério (dgs) e ao tamanho de liberagdo para fins praticos (L),
apresentado na Tabela 1.1. Esse fator tambéem pode ser determinado
pela relacao apresentada na Equacao 1.7.

Tabela 1.1 | Fator de liberacdo determinado a partir dos parametros d, el

d,./L <1 1-4 4-10 10-40 40-100 100-400 >400

95

l 1 0,8 04 0,2 01 0,05 0,02
Fonte: Wills; Napier-Munn (2006, p. 42)

L
I= |— (17)
dos

O fator de forma (f) é utilizado como 0,5 para a maioria dos
minerios, enguanto para minérios de ouro, o valor utilizado € 0,2. O
fator de distribuigdo de tamanho de particulas (g) funciona como
um ponderador para o tamanho utilizado no equacionamento.
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Como é utilizado o tamanho de particulas no qual 95% das particulas
sdo de tamanho inferior (material passante), a massa da amostra
fica superestimada e, por isso, o fator de tamanho das particulas
tende a corrigir essa superestimativa. O valor de g varia de 0,25 a
1. No entanto, emprega-se normalmente valores de 0,25 quando o
material € cominuido para obter um determinado tamanho maximo,
e 0,50 quando o material a ser amostrado esta compreendido entre
faixas granulomeéetricas.

L7 Exemplificando

Tomemos como exemplo um minério fosfatico, cujo teor de P,O, € de
13% m/m e com tamanho maximo de particula 35 mm. O mineral-minério
(apatita) apresenta densidade de 3,1 g/cm? e a ganga de 2,7 g/cm®. O grau
de liberagdo de 95% ¢é atingido, apos a cominuicao, em particulas abaixo
de 1,7 mm. Deseja-se determinar a massa minima da amostra para que o
erro total seja menor que 0,3% P,O, a 95% de nivel de confianga.

A teoria de Pierre Gy faz uso do desvio padrdo da amostragem, que pode
ser determinado de acordo com equacdo do erro amostral (Equacéo 1.4),
considerando que o parametro a ser analisado apresenta uma distribuicao
normal. O parametro t é obtido pela distribuicdo t-Student com grau de
liberdade infinito (amostra composta por infinitas particulas e nivel de
confianca de 95% [Tabela 1.2]).

Tabela 1.2 | Fragmento da distribuicdo t-Student (caso bilateral)

Nivel de confianca (%)

Grau de

liberdade 5, 75 90 95 975 99 995 99,9
30 0683 | 117 | 170 | 204 | 236 | 275 | 303 365
40 0681 | 117 | 168 | 202 | 233 | 270 | 297 355
60 0679 | 116 | 167 | 200 | 230 | 266 | 291 346
120 0677 | 116 | 166 | 198 | 227 | 262 | 286 3,37
o0 0674 | 115 | 164 | 196 | 224 | 258 | 281 3,29

Fonte: adaptada de Luz; Sampaio; Franga (2010, p. 45)

t\/ﬁ =0,3 il =0,153
124

S, =E,

1,96
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Podemos determinar os fatores Q, [, f e 9, j& que temos todos os
parametros. Podemos ainda considerar que 0 minério a ser amostrado
possui massa muito grande. Logo, %Vﬂo

Q= 13(10043)‘%3,”%2,7] — 3112519 / cm®
1,7

/=

5 =0,22f=0,59=0,25
Assim,
_ Qlfgd®>  3112,51-0,22.0,5-0,25-3,5

W= = = 23,986 k
s? 0,153 g

A massa minima da amostra do minério deve ser de aproximadamente
24 kg.

Observe que no exemplo anterior de determinacdo da massa
minima da amostra tivemos de ter acesso a algumas caracteristicas
do minério, como densidades e granulometria de liberacdo, bem
como teor da fase de interesse. Essas caracteristicas sdo obtidas a
partir de ensaios preliminares, cujos incrementos constituem amostras
independentes. Entretanto, nem sempre € possivel ter acesso a esses
dados. Isso ocorre, principalmente, em trabalhos iniciais de campo e
de laboratorios, em que nao existem ainda informacdes suficientes
para embasar a aplicacao da teoria de Pierre Gy. Nesse caso, ainda é
possivel determinar a massa minima da amostra pela tabela de Richards
(Tabela 1.3) que relaciona o teor do elemento/composto de interesse
ao tamanho (diametro) da maior particula.

Na tabela de Richards, o embasamento do teor é qualitativo e, por
isso, utilizando-se apenas o teor e o tamanho da maior particula, sua
estimativa de massa pode ser pessimista. Na auséncia de informacdes
a respeito do minério, € melhor optar pela utilizacao de uma massa
de minério maior, que € mais representativa que amostras com
tamanhos restritos.

Observe que se utilizarmos a tabela de Richards para a determinacao
da massa minima da amostra para o exemplo tratado nesta secao,
seriam necessarios, na melhor das hipoteses, 350 kg de minério. Esse
valor, comparado com aquele apresentado pela teoria de Pierre Gy
(24 kg), é quase 15 vezes maior. Portanto, o custo da operacao de
amostragem sera maior.
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Tabela 1.3 | Tabela de Richards: determinacdo da massa minima da mostra em kg

ou mm MUi.tO popre ou Pop reou Medio Rico ou eTctfggvgcri:e?wL:e
Mesh muito uniforme uniforme spotty spotty

8 203,2 96000 32000 - - -

5" 1270 3800 12500 - - -

4 1016 2400 8000 40000 - -

2 50,8 600 2000 10000 26000 -
1%" | 381 350 1150 5000 14000 -

1 254 150 500 2500 6500 -
3" | 190 85 300 1400 3600 -
Bt o7 35 125 600 1600 -
"o oess 10 30 150 400 14000
6M | 333 25 85 43 110 3800
10M | 165 05 20 1 30 900
14M | 117 04 10 5 14 500
20M | 0,833 02 05 3 7 250
28M | 0589 0,08 03 15 35 120
35M | 0417 0,04 02 07 17 60
48M | 0295 0,02 01 03 09 30
65M | 0208 001 0,03 02 04 15

100M | 0147 0,005 0,02 01 02 75
150M | 0,104 0,003 0,01 0,05 01 4
200M | 0,075 0,002 0,005 0,02 0,05 -

Fonte: Bugbee (1922, p. 43).

-

A Tabela de Richards permite estimar a massa minima da amostra
classificando o minério de acordo com o teor do elemento de
interesse de forma qualitativa. Pense um pouco a respeito do que € um
minério rico e um minério pobre. Qual o universo de comparacado para
enquadrar o teor em uma das categorias?

U1 - Introdugéo a caracterizagdo mineralogica e tecnologica de minérios 49




Continuemos considerando o exemplo de determinacdo da massa
minima apresentado nesta se¢do. Independentemente de tormarmos
como referéncia a massa obtida pela metodologia de Pierre Gy ou
por Richards, a massa da amostra € bastante elevada para submeté-
la a analises fisicas, quimicas, mineraldgicas ou ainda para ensaios
tecnologicos em escala de bancada. Portanto, a amostra primaria
necessita que sua massa seja reduzida para que os metodos analiticos
e tecnologicos possam ser aplicados.

O processo dereducdo damassadaamostra primaria € conhecido
como amostragem secundaria. Na amostragem secundaria sdo
utilizadas técnicas que possibilitam a divisdo de uma amostra maior
em pelo menos duas fracdes, tambeém representativas do minério.
Para manter essa representatividade, a amostragem secundaria deve
ser cuidadosa. Assim, caracteristicas como concentracao elementar
e proporcao de minerais serao mantidas nessas pequenas amostras.
Outras caracteristicas, como granulometria, podem ndo ser
mantidas como na amostra primaria devido as operacdes auxiliares
da amostragem secundaria.

A amostragem secundaria, além de reduzir e homogeneizar
a amostra primaria, tem como objetivo minimizar 0s erros
cometidos durante a amostragem primaria. Para minimiza-los
na amostragem secundaria, independentemente da técnica
selecionada, haverd estagios de secagem, homogeneizacao e
fragmentacao. Essas trés técnicas sao aplicadas corrigueiramente
em estagios anteriores ao processo de amostragem secundaria,
mas nao significa que nao serdo aplicadas também em estagios
intermediarios, sobretudo a homogeneizacao.

A secagem ¢ aplicada quando a umidade da amostra ndo € um
parametro a ser avaliado. O conteudo de umidade do minério pode
facilitar a agregagao de particulas finas e aumentar o erro de segregacao.
E aconselhavel, portanto, que a amostragem seja realizada com o
material seco ou em forma de polpa. A homogeneizacdo do minério e
da amostra tem por objetivo garantir uma distribuicdo mais uniforme e
integrada dos constituintes do minério na amostra. A homogeneidade
da amostra pode ser obtida revolvendo-se a amostra, em base secs,
ou agitando o material em polpa. A fragmentacdo € outra técnica
auxiliar na amostragem. Como vimos na Tabela de Richards (Tabela
1.3), quanto maior o tamanho da particula, maior a massa necessaria
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para compor a amostra. Reduzindo o tamanho da particula, © minério
se torna mais homogéneo e podem ser aplicadas técnicas analiticas
para massas menores.

A amostragem secundaria para materiais granulados compreende
um variado conjunto de técnicas. Aqui neste livro, trabalharemos apenas
com trés delas, que sao frequentemente aplicadas a caracterizacao
de minérios, mas encorajamos vOCcé a conhecer outras técnicas que
tambem podem ser aplicadas na mineragao.

A amostra primaria pode ser quarteada também pelo método
de pilhas longas, tal como representa a Figura 1.5(a), empregado,
normalmente, em amostras primarias grandes. Nessa técnica, sao
formadas pilhas com formato de tronco de piramide retangular
e, em geral, com o auxilio de equipamentos de distribuicao de
massa. A pilha € homogeneizada e dividida em n partes pares, a
depender do equipamento de coleta. Os incrementos sao coletados
diametralmente opostos para formar duas amostras secundarias. Essa
operacdo pode ser repetida quantas vezes forem necessarias para
gerar uma amostra na qual possa ser utilizado um dos outros dois
metodos de reducao da massa.

O cone guarteamento, ilustrado na Figura 1.5(b), € uma técnica
frequentemente utilizada para pequenos volumes de amostras.
Nela, o material € disposto sobre uma bancada na forma de pilha
conica e homogeneizado. E comum observar uma segregacio entre
particulas maiores, densas e esféricas na borda da pilha, e particulas
menores, menos densas e lamelares que tendem a ocupar o centro
da pilha. Para contornar essa situacdo, o cone pode ser transformado
em um tronco de cone. A divisdo, nesse tipo de técnica, € realizada
por uma cruzeta que separa a amostra em quatro incrementos, que
sdo tomados diametralmente opostos para compor duas fracdes.
Caso a amostra ndo esteja do tamanho adequado, pode-se repetir
a operagao com uma das duas fracdes geradas e a outra deve ser
armazenada como arquivo ou para testes futuros. A precisao da
divisao de amostras nessa etapa depende muito do operador e
também do tamanho das particulas, guanto menor mais homogénea
pode ficar a divisdo da massa.

Outra técnica semelhante ao cone quarteamento € a amostragem
por nove setores, que nada mais € do que dividir a pilha conica em
oito segmentos radiais iguais e retirar a nona amostra do eixo do cone.

Ul - Introdugéo a caracterizagdo mineralogica e tecnologica de minérios 51



Essa técnica e utilizada para reduzir 0 numero de guarteamentos e
gerar amostras mais proximas da massa de trabalho. No entanto, ela
€ pouco utilizada no meio mineral, dado que o cone quarteamento é
mais pratico e rapido.

Outro metodo bastante aplicado em mineracao para preparacao de
amostras secundarias consiste na utilizacao do divisor de rifles (sample
splitter) ou quarteador Jones, como podemos ver na Figura 1.5(c).
Esse equipamento consiste em uma série de divisdes de dimensdes
iguais, que direcionam o fluxo do material que as alimenta para um
dos lados do equipamento atraves de calhas com inclinagao superior a
45°, permitindo a formacao de duas amostras. As calhas do divisor de
rifles devem possuir tamanho minimo entre 2,5 a 3,0 vezes o tamanho
da maior particula para evitar o entupimento do equipamento. Existem
varios tipos de divisores de rifles, com nimero de calhas varidveis (8 a 64),
com alimentacao automatica ou nao, de bancada, de laboratorio, mas
independentemente da forma, a sua operacao € a mesma. A amostra
e distribuida de maneira continua e, preferencialmente, homogénea
sobre a calha e direcionada para um dos lados do equipamento onde
sao recolhidas em porta amostras. Uma das amostras € armazenada
e a outra submetida & nova divisdo. E aconselhavel que as amostras
utilizadas sejam recolhidas de lados alternados a cada nova divisao,
para evitar a geragao de amostras tendenciosas devido a pequenas
alteracdes da largura dos rifles. Dessa maneira, minimiza-se a
concentracao de uma espécie em determinada amostra.

6&9 Assimile

E comum utilizar as trés técnicas de reducdo do tamanho da amostra,
principalmente quando a amostra primaria € muito grande. Normalmente,
se aplicam as pilhas longas como primeira forma de reducado. Existem
divisores de rifles de varios tamanhos e estes podem ser aplicados tanto
anteriores como posteriores ao cone quarteamento. A ordem em que sao
utilizados ou a utilizacdo de um ou outro depende tambem do objetivo
da amostragem.
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Figura 1.5 | Técnicas de reducdo da massa da amostra: (a) Pilha longa; (b) Cone
quarteamento minério lateritico de niquel e (c) Divisor de rifles Dalmatica

(c)

(b)

Fonte: arquivo pessoal do autor.

- |:[9 Pesquise mais

E comum a aplicacdo de sistemas de amostradores automaticos
(indUstria) para geragdo de amostras primarias de fluxos de materiais
e também quarteadores de polpa (laboratdrio) para amostragem
secundaria. Nesses sistemas, os incrementos sao coletados quando o
amostrador corta o fluxo de material, coletando-o. Veja como sao esses
sistemas e como podem ser empregados na indUstria ou em laboratorio
nas referéncias a seguir.

GOES, M. A. C.; LUZ, A. B.; POSSA, M. V. Amostragem. In: LUZ, A. B;
SAMPAIO, J. A.; FRANCA, S. C. A. (Eds.). Tratamento de minérios. Rio
de Janeiro: CETEM, 2010. p. 36-42. Disponivel em: <http://mineralis.
cetem.gov.br/bitstream/cetem/721/1/CCLO0230010.pdf>. Acesso em:
15 nov. 2017.

SISTEMA de amostragem engendrar. Engendrar Engenheiros Associados.
Campinas: Engendrar. Video de livre acesso (2:31 min.): son., color,,
Simulagdo de Produto. Disponivel em: <https://www.youtube.com/
watch?v=z8071vCdi5w>. Acesso em: 20 out. 2017.

SAMPLERS - Real footage and simulations from CSIRO. EssaAustralia.
Perth: EssaAustralia. Video de livre acesso (6:05 min.): mudo, color,
Simulacéo e exemplos reais. Disponivel em: <https://www.youtube.com/
watch?v=vCa9Ui2oSyQ>. Acesso em: 20 out. 2017.

DIVISOR de polpa. Dialmatica. Itabira: Dialmatica. Video de livre acesso
(2:58 min.): son., color., Quarteamento de polpa. Disponivel em: <https://

www.youtube.com/watch?v=f3tDh7xtCCg>. Acesso em: 20 out. 2017.
g J
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Sem medo de errar

No inicio desta secdo, foi proposta a Ultima etapa do servico
proposto no Convite ao estudo da unidade. Lembre-se de que vocé
estd trabalhando na concepcdo de um projeto de caracterizacdo
mineralogica e tecnoldgica de minérios e que caracterizagcao requer a
coleta de amostras. Vocé ainda nao teve contato com a amostra, mas
sabe agora que o0 minério € complexo e que 0 tamanho maximo das
particulas € da ordem de 25 mm. Vocé esta preocupado em como
determinar o tamanho minimo para a amostra e, posteriormente,
como reduzir essa amostra para tamanhos em que seja possivel aplicar
a caracterizacao de minérios.

Para resolver essa situacdo, vocé deve entender e seguir 0OS
topicos a seguir:
» Diferenciar amostragem primaria de secundaria.
* Determinar a massa minima da amaostra primaria.
o Ultilizar técnicas para reducao de tamanho nas particulas.

Ambas as teorias de determinacao de massa minima carecem de
dados iniciais do material a ser amostrado. Para a aplicacdo de Pierre
Gy, sdo necessarios dados referentes a densidade, teores, tamanho
de particula e ainda ao tamanho de liberacdo do mineral-minério.
Por outro lado, a utilizacdo da tabela de Richards carece do tamanho
da particula e também do teor, ainda que qualitativo. Essas duas
técnicas sao aplicadas, em geral, para coletas de amostras primarias,
ou seja, direto de uma parte do depdsito, da mina ou de um fluxo de
processamento mineral.

! Atencao

Na situacao em gue vocé se encontra, a unica informacdo Util que os
proprietarios lhe forneceram foi 0 tamanho maximo da amostra, que € da
ordem de 25 mm. Portanto, apenas com essa informacao nao € possivel
determinar a massa da amostra primaria pelo metodo de Pierre Gy.
Entretanto, € possivel aplicar inicialmente a tabela de Richards para indicar,
na melhor das hipoteses (menor massa) o tamanho minimo da amostra.
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De acordo com a tabela de Richards (Tabela 1.3), o tamanho minimo
da amostra para esse minerio em condicdes de minério muito pobre
¢ de 150 kg. Mas deve-se deixar claro a necessidade de se reavaliar
a amostra, ou 0s incrementos dessa amostra para determinar pelo
menos o teor do elemento de interesse e a partir dai aplicar as teorias
de Pierre Gy ou Richards corretamente.

A coleta da massa da amostra, de aproximadamente 150 kg,
deve ser feita coletando-se pequenas porcdes — 0s incrementos.
Conhecendo a geologia do depdsito, é possivel aplicar um plano
de amostragem com coleta de incrementos sistematico, ou seja,
com localizacdo dos pontos de coleta e incrementos fixos. Em
casos especificos, pode-se adensar a amostragem (coletar mais
incrementos) em zonas de interesse, por exemplo, devido a
concentracao dos elementos de interesse.

Independentemente da massa minima poder ser determinada por
Pierre Gy ou Richards, tem-se que reduzir essa amostra ou mesmo os
incrementos, mantendo-se a representatividade. A reducao € necessaria
para avaliagcao do teor, liberacao, densidade e mesmo para utilizacao na
caracterizacdo mineralogica e tecnologica. Como vimos, O processo
de reducdo do tamanho da amostra pode envolver fragmentacao,
homogeneizacao e ainda o quarteamento de amostra.

Como nao foi possivel determinar o tamanho minimo da amostra
apenascom os dados informados pelo proprietario, tem-se que analisar
0s incrementos coletados como se fossem amostras individuais
(analises preliminares). Para a analise dos incrementos, pode-se
reduzir aamostra da ordem de quilos para gramas e, frequentemente,
€ necessario fragmentar o incremento para torna-lo mais homogéneo
e facilitar o quarteamento. Imaginemos que vocé determinou a coleta
de 1,5 kg por incremento. Essa massa precisa ser reduzida a 20 g
para avaliagao do teor, por exemplo. Esse processo de reducdo da
massa, apos cominuicao, pode ser realizado pelo divisor de rifles em
duas etapas, sequido de quatro estagios de cone quarteamento. Com
amostras desse tamanho para cada um dos incrementos, podemaos
determinar o teor médio, através de analises quimicas, e aprimorar
a estimativa de massa minima. No entanto, com um pouco mais de
informacdo — densidade, liberacao — pode-se aplicar a teoria de Pierre
Gy, reduzindo a estimativa da massa e, consequentemente, os custos
dessa operacao.
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Perceba que o tamanho da amostra deve ser determinado tambéem
tendo em consideracdao © numero de analises e ensaios a serem
realizados. A medida em que s3o realizados mais testes com amostras
diferentes, os resultados se aproximam do valor real da variavel
analisada. Dentro do contexto trabalhado, devemos avaliar quais testes
serdo realizados e verificar se a massa determinada € suficiente para
todos eles, conferindo um resultado com erro aceitavel.

Formalize os conceitos abordados considerando © minério como
muito pobre e o tamanho maximo da particula dado. Prepare ainda
um esguema para amostragem secundaria (testes preliminares),
selecionando 0s equipamentos e as etapas para composicao de uma
amostra homogénea e de massa de 500 g cada. Mas lembre-se, essa
€ uma amostragem superestimada e vocé esta buscando resultados
melhores para embasar 0 tamanho minimo para o estudo.

Estamos finalizando a nossa primeira unidade de estudos, na qual
foram abordados, com o nosso contexto de aprendizagem, desde a
definicao do que ¢é caracterizacdo de minérios, as etapas, premissas
e profissionais capacitados, até uma introducao aos estudos de
caracterizacao com a determinacao da amostragem. Compile todos
essas aspectos para gue possamaos concluir o servico proposto e
apresenta-lo aos associados da empresa. Maos a obral!

Avancando na pratica

Determinagdo da massa minima para minérios:
Tabela de Richards versus Pierre Gy

Descricao da situagcao-problema

Em um novo projeto, surgiu uma duvida a respeito da
amostragem do minério, ja que € originario de um fluxo da planta de
beneficiamento. Sera necessario gerar trés amostras primarias, cada
uma delas representativas desse fluxo. Admite-se um erro maximo
de amostragem de 0,5%. Em ensaios preliminares foram coletados e
avaliados 30 incrementos. Nesses incrementos, a média dos tamanhos
maximos foi de 20 mm e a liberacao foi obtida com particulas de 1 mm.
O minério contem 15% de Zn como esfalerita (ZnS) com desvio padrao
da andlise de 1,5. A ganga ¢ composta por quartzo, principalmente. O
equipamento amostrador coleta 400 g de material por incremento. Foi
indicada a necessidade de 85 kg de minério. Vocé foi consultado para
avaliar a situacao. A equipe esta correta? Se nao, qual a melhor maneira
de amostrar esse material?
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Resolucao da situacdo-problema

Devemos determinar o numero de incrementos para cada amostra,
através da relagao a sequir:

2 2
¢ Sincrementos =12,04 E =38
E 0,5

N =113025)

a
Para cada uma das amostras (k=1), o desvio da amostragem é
expresso por:
Jk V1

S,=E, Y =05-1_=0,24
toas 2,04

Podemos aplicar a teoria de Pierre Gy, pois temos os parametros
necessarios.
X 100 —x

15 . 100-15
X X 45100 -15) -2 414 1010
100" ygp e =18 >|1oo 00

l—\/T—\/T_O,Zz f=05 g=0,25
ds V20

3 3
W:Qlf%d _ 360188:0,22:05-0,25-2.0° _ 5 g kg
S 0,24

Q=x(100-x)

2,6]:3601,88 g/em®

Se 0 amostrador coleta 400 g por incremento, em 38 incrementos
serdo coletados 15,2 kg. Para trés amostras primarias, serao necessarios
aproximadamente 45 kg de amostras.

A indicacdo da massa minima nao € muito boa, pois representa
um volume de minério a ser trabalhado muito elevado (quase o dobro
do necessario). Provavelmente, eles devem ter utilizado a tabela de
Richards como aproximacdo da massa minima estando de posse
da granulometria maxima do minério e também do teor. Temos de
estar atentos também aos custos do processo de amostragem que
aumentam com o tamanho da amostra. Portanto, € melhor utilizar a
teoria de Pierre Gy, pois temos dados suficientes para aplica-la e resulta
em uma massa menor para ser trabalhada na preparacao.
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Faca valer a pena

1. A amostragem é um processo baseado em informacées incertas. Por
exemplo, utilizamos aproximacdes para indicar a continuidade do teor de
determinado elemento durante a amostragem em campo. Sendo esse um
processo que envolve incertezas, estamos sujeitos a cometer erros. Suponha
que foi realizada uma campanha de amostragem sistematica com pontos
de recolhimento de amostras no centro da malha. Os técnicos fizeram as
seguintes anotacdes no plano de amostragem (figura a seguir). Considere
na malha representada o que estd em cinza como afloramento do minério
sulfetado de chumbo.

Figura | Localizagdo das amostras coletadas na malha de amostragem

Fonte: elaborada pelo autor.

u uon

As marcagcdes em “x" e "e" representam o posicionamento do ponto de
coleta dos incrementos. Para cada “x", foram coletados 500 g de amostra,
e a cada "*" foram coletados 200 g, pois o material apresentava-se mais
consistente e nao havia ferramentas capazes de extrai-lo. Além disso, os
técnicos se dividiram em dois grupos. Um grupo coletou os incrementos
sobre o afloramento do minério, e o outro, nas demais regides da malha. No
entanto, a metodologia de coleta foi a mesma em ambos 0s grupos.
Observando as anotagdes feitas pela equipe de amostragem em
campo, assinale a alternativa que contém o erro e sua causa para a
amostragem realizada.

a) Erro de operagéo devido a divisdo da equipe em dois grupos, cada um
deles coletando material sobre uma regido da campanha.

b) Erro de delimitagdo devido ao posicionamento ndo regular das coletas
de amostras na malha e ainda de quantidades diferentes de massa por
area avaliada.

c) Erro de ponderacdo devido as diferentes massas coletadas nos pontos
de amostragem.
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d) Erro de periodicidade devido a alternancia de posicionamento do corpo
mineral e da quantidade de material amostrado.

e) Erro de segregacao devido a divisdo da equipe em duas turmas para a
coleta dos incrementos.

2. A determinacdo da massa minima que compd®e uma amostra de um
minério pode ser determinada através da aplicacdo de diversas teorias,
que foram desenvolvidas desde o inicio dos anos 1940. Com o passar do
tempo, as teorias foram evoluindo. Tendo acesso a mais parametros de um
minério, torna-se mais precisa a determinacao da massa minima da amostra,
evitando-se trabalhos com volumes exagerados (resultado de estimativas
pessimistas), para garantir a representatividade do minério ou material
amostrado. Duas teorias sao bastante aplicadas no setor de mineragdo: a
teoria de Pierre Gy e a Tabela de Richards.

Considerando essas duas teorias, analise as afirmativas a seguir e assinale
aquela que apresenta conteudo verdadeiro a respeito de um dos métodos
de determinacao da massa minima em minérios.

a) A Tabela de Richards, por ser menos pessimista em relagdo ao tamanho
da amostra, utiliza um menor numero de parametros para determinacao da
massa minima.

b) A determinacdo da massa minima pela teoria de Pierre Gy depende,
exclusivamente, do tamanho maximo e do teor do elemento de interesse
no minério.

c) Dentre os parametros utilizados nas duas teorias estdo o teor, a densidade
e a liberagdo.

d) A Tabela de Richards faz uma estimativa da massa minima do minério a
partir de dados como tamanho de liberagao da particula e tamanho maximo
das particulas.

e) A teoria de Pierre Gy € menos pessimista que a tabela de Richards devido
ao conhecimento de mais caracteristicas do material a ser amostrado.

3. A massa minima da amostra determinada pela teoria de Pierre Gy, ou
ainda pela tabela de Richards, apresenta tamanho (massa ou volume) maior
que os utilizados em analises e ensaios tecnoldgicos. A amostra com massa
minima precisa ser reduzida para tamanhos que os meétodos analiticos
suportem. A reducao de tamanho ocorre a partir da amostragem secundaria,
que apresenta estagios preliminares e também métodos distintos, que sao
aplicados em determinados tamanhos de amostras.

Dentre as operac¢des auxiliares e as técnicas de amostragem, assinale a
opcao que traz informacdes corretas respeito dessas operacdes ou técnicas.
a) A homogeneizacdo € uma operacdo auxiliar que precede apenas o
primeiro estagio de amostragem secundaria, sendo dispensavel nos demais.
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b) O método de cone quarteamento divide uma amostra em quatro fracdes
independentes, que devem ser tomadas lado a lado para composicdo de
duas amostras novas.

c) A pilha longa divide amostras de grande tamanho em duas fracdes,
tendo como tamanho do incremento a capacidade de coleta do
equipamento utilizado.

d) A secagem é uma operacao auxiliar que remove a umidade e aumenta o
erro de segregacao da amostragem secundaria.

e) O divisor de rifles separa uma amostra primaria em oito ou 16 fluxos, e
cada um deles constitui uma amostra final para caracterizacdo mineraldgica
ou ensaios tecnologicos.
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Unidade 2

Caracterizacao fisica
e fundamentos de
caracterizacao mineraldgica

Convite ao estudo

Prezado aluno, na unidade anterior vimos o universo da
caracterizacao de minérios pelo seu lado externo. A nos,
profissionais, interessa tambem saber como essas caracteristicas
podem ser acessadas e quais as suas implicacdes para OS
processos de mineracao. As caracteristicas dizem respeito a
qualidade fisica e quimica do minério, mas também constituem
a sua identidade, ja que cada minério € unico no mundo e pode
responder de maneira diferente aos estimulos do processo.

Nesta unidade, trabalharemos com os fundamentos e as
técnicas empregadas para a caracterizagao fisica € mineralogica
de minérios para que vocé saiba reconhecé-los e aplica-los
quando necessario. A unidade foi dividida em trés secdes que
abordam a caracterizacao granulometrica, a apresentacao
de caracteristicas fisicas complementares (Work index, area
superficial especifica e porosimetria) e finalizaremos a unidade
com a caracterizacdo mineralogica, apresentando a principal
técnica utilizada: a difratometria de raios-X.

A compreensdo dos conceitos € melhor fixada quando
trabalhamos dentro de algum contexto pratico. Portanto, vejamos
entao o contexto preparado para esta unidade. Vamos &7

Imagine que uma mineradora esta enfrentando problemas na
Sua usina de processamento mineral. A empresa contratou uma
equipe de consultores, da qual vocé faz parte, para solucionar
os problemas. No inicio dos trabalhos, houve uma reunido
para apresentar aos consultores alguns dos problemas atuais e,
também, os resultados da caracterizagao tecnologica realizada
antes do inicio da operacdo da unidade. Como consultor, e
tendo em vista seu conhecimento em caracterizacao fisica e



mineralogica de minérios, vocé ficou encarregado de rever as
analises realizadas no passado. Aléem disso, vocé deve identificar
possiveis incoeréncias frente a caracterizacao realizada e propor
medidas corretivas para que 0s problemas observados sejam
resolvidos. Esse estudo de caracterizacao fisica e mineralogica,
que sera materializado na forma de um documento técnico, esta
pautado em trés frentes de avaliacao diferentes, sendo elas:

i. Andlise granulométrica do minério processado Nos
dias atuais;

ii. Avaliacdo dos parametros indicadores da moabilidade

do minério;

ii. Verificacdo de alteracdes na composicao mineraldgica

da amostra.

Assim, vocé comeca a refletir e pensar sobre o que pode ter
acontecido com o minério oriundo dessa mina. A distribuicao
granulomeétrica do minério pode ter sofrido alteracdo? Houve
alteracbes em outras propriedades fisicas do minério? Quais
propriedades poderiam ter sido alteradas e estariam ocasionando
problemas? A composicdo do minério permanece a mesma?
Como identificar se houve alteragdes?

Para entender o que pode ter acontecido com © minério,
precisamos estudar os conteudos desta unidade e aplica-los
a fim de avaliar cada um dos problemas que estdo ocorrendo
na planta de processamento mineral. Vamos verificar quais
as caracteristicas e como acessa-las para resolver as situacoes
decorrentes desse contexto?

Nos vemos ao longo da unidade.



Secao 2.1

Caracterizacdo granulométrica

Dialogo aberto

Prezado aluno, os minérios encontram-se derivados das rochas e
precisam ser fragmentados, seja Nno desmonte ou NO processamento
mineral. Ao ser fragmentado, as particulas mudam de tamanho,
tendendo a serem menores que as iniciais. O estudo do tamanho das
particulas constitui a analise granulométrica, que pode ser utilizada,
por exemplo, para identificar a granulometria (o tamanho) de liberacédo
do mineral de interesse na amostra. Nesta secao, trabalharemos com
a caracterizacao granulométrica, cujos conteudos serdo aplicados
para a resolucao da primeira frente do servico proposto no contexto
apresentado no inicio da unidade. Vamos relembra-lo brevemente e
conhecer o Nosso caso de estudo atual?

A mineradora esta enfrentando problemas na sua usina de
processamento mineral e contratou uma equipe de consultores para
investigar e solucionar os problemas. Na primeira reunido, a empresa
apresentou os problemas e forneceu os resultados da primeira
caracterizacao realizada para o minério. Vocé € um dos integrantes da
equipe e se prontificou a avaliar as caracteristicas fisicas da amostra.
Imagine, entdo, que durante a visita técnica a empresa, VOCES,
consultores, verificaram que ha um acumulo de material superior ao
previsto em um dos deques da peneira que ¢ alimentado pelo britador
secundario. Questionando o pessoal da empresa se isso era frequente,
vocé foi informado de que iSO COmegou a ocorrer recentemente.
De posse dos dados da caracterizacdo mineralogica e tecnologica
disponiveis, vocé verifica que ndo ha erros aparentes nas analises
realizadas no passado. Assim, VOCés suspeitam que possa ter ocorrido
alteracao na composicao granulomeétrica do minério e gostariam
de avaliar esse aspecto. Diante disso, vocé solicitou uma amostra
representativa do fluxo que alimenta a peneira.

Diante desse contexto e ao receber a amostra, vocé comeca
a avaliar: quais meétodos seriam aplicaveis para comparacao da
distribuicdo granulométrica atual com a anterior? Quais aspectos
do ensaio devem ser verificados para a analise? Como validar
corretamente uma andlise granulométrica?
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Para resolvermos esse caso de caracterizacao fisica, temos de
conhecer os fundamentos de uma analise granulométrica, quais sao
0s métodos utilizados para classificacdo (fracionamento) das particulas
por tamanho e também a faixa de tamanho de particulas em que cada
um dos métodos apresenta os melhores resultados.

Vamos avangar nos estudos e conhecer uma das primeiras analises
realizadas na caracterizacao mineralogica e tecnolodgica de minérios.
Estd interessado? Entdo nos acompanhe no desenvolvimento dos
conteudos para trabalharmos o que € necessario a fim de resolver esta
e outras situacdes que podem surgir no seu dia a dia profissional.

Nao pode faltar

Observe ao seu redor a quantidade de objetos de tamanhos
diferentes que o rodeia. Imaginemos agora que lhe seja solicitado
descrever um desses objetos (este livro ou o seu tablet, celular,
computador) com relacdo ao seu tamanho. Vocé ja deve ter
percebido que, com apenas uma dimensdao, Nao sera possivel
descrevé-los, pois eles sao objetos tridimensionais e, ainda que
sejam regulares, necessitam de trés dimensdes (comprimento,
altura e largura) para serem descritos.

As particulas minerais sdo caracterizadas por constituirem uma
porcao discreta de uma ou mais substancias. E, dessa forma, também
sao representadas por trés dimensdes. Para o contexto mineral, séo
consideradas particulas de interesse as entidades solidas (particula
mineral) e, para a operacao de flotacao, as particulas gasosas (bolhas
de flotagdo). Assim como observando ao seu redor voceé verificou
diferentes formatos de objetos, as particulas minerais também tém
formas variadas. Elas podem apresentar-se desde a forma esférica,
gue seria a forma ideal, até mesmo alongadas ou irregulares.

Particulas com formato esférico sdo facilmente definidas com a
utilizacao de apenas uma dimensao: o seu diametro. Por outro lado,
em particulas irregulares surgem dimensdes — comprimento, largura
e espessura — que sdo diferentes entre si. E nesse momento que
aparece o problema de como determinar o tamanho das particulas
irregulares.
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‘tz" Assimile

Para a caracterizacdo granulométrica, o tamanho da particula esta
associado ao comportamento dessa particula quando os metodos de
classificacdo por tamanho sdo empregados. E, nesse sentido, refere-
se ao tamanho da particula como um didmetro equivalente ao de uma
esfera que apresenta 0 mesmo comportamento da particula (Figura 2.1).
O didmetro equivalente utilizado depende, portanto, da caracteristica
solicitada para classificagdo da particula, por exemplo, massa, maior
dimensdo, comportamento em sedimentacao etc.

Figura 2.1| Conceito de esferas equivalentes a particulas irregulares
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Fonte: adaptada de Webb (2004, p. 2-3)

Amostras minerais sao compostas principalmente por particulas
iregulares e, no entanto, ainda temos de determinar o tamanho de
suas particulas. A determinacao do tamanho da particula pode ser feita
através da passagem ou ndo por um gabarito (circular, quadrado ou
retangular), ou em relacdo ao tempo necessario para sedimentacao
(Lei de Stokes) — e aqui transformamos a particula irregular em uma
esfera com comportamento semelhante —, ou ainda como o diametro
de um circulo cuja area é semelhante a area projetada da particula.
Por esse motivo, e tambem devido aos equipamentos utilizados para a
classificacao das particulas, existem faixas de tamanho adequadas para
cada método (Tabela 2.1).

U2 - Caracterizagéo fisica e fundamentos de caracterizagdo mineralogica 67



Tabela 2.1 | Alguns métodos empregados na analise de tamanho de particulas minerais

Método Umido ou seco Gaer::gftc:a(:e :E:il)i(jaztéigq(a:l :3
Peneiramento Ambos Sim 100000 - 37
Elutriacdo Umido Sim 45-5
Microscopia otica Seco Nao 50-0.2
Sedimentaco Umido Sim 40-1
Centrifugacio Umido Sim 5-0,05
Microscopia eletronica Seco Nado 100 - 0,005

Fonte: adaptada de Valad&o; Araujo (2007, p. 49) e Wills (2006, p. 91).

Nesta secao vamos trabalhar apenas com alguns desses metodos,
mas vocé esta convidado a pesquisar mais sobre aqueles que nao
forem trabalhados. Os dois métodos mais empregados para analise
granulomeétrica sao aqueles que geram amostras para investigacdes
posteriores. O fracionamento granulométrico, além de separar as
particulas em fracdes, tambeém pode funcionar como controle de
qualidade de produtos ou fornecer informac¢des para © melhor
entendimento dos processos. Na caracterizacdo de minérios, além
de informacdes da granulometria de saida de um equipamento
fragmentador, também podemos obter informagdes como tamanho
de liberacdo da amostra, concentracao de fase em determinada
granulometria ou ainda prever e explicar © comportamento reologico
de polpas atraves de sua composicao granulometrica. Vamos trabalhar
nesta secao com peneiramento convencional, elutriacdo (Cyclosizer)
e ainda duas técnicas modernas aplicadas a tamanhos de particulas
menores (Sedigraph e Difracao a laser).

2.1 Peneiramento convencional

O peneiramento convencional € um dos metodos mais antigos de
separacao de particulas por tamanho. A técnica baseia-se na passagem
ou ndo de uma particula com determinadas dimensdes em um gabarito
de dimensdes conhecidas. O peneiramento ocorre através da agitacdo
de uma torre de peneiras dispostas em ordem crescente de aberturas
da malha e pode ser levado a cabo a Umido ou também a seco. A
escolha de uma condicdo ou outra dependera das caracteristicas do
material a ser analisado.
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As particulas possuem tamanhos dos mais diferentes possiveis. No
entanto, para a analise granulomeétrica, agrupam-se particulas em um
certo intervalo de diametros. Aplica-se, para a analise granulomeétrica,
uma série de peneiras que contéem aberturas escalonadas com um
fator de /2 =1,414, que traz consigo um significado fisico de aumentar
(dobrar) a area livre para a particula passar a cada aplicacao do fator.
Isso melhora a apresentacao dos resultados em graficos.

A série de peneiras mais conhecida € a Série Tyler, que possui como
referéncia a abertura de 75um. As séries de peneiras também podem
ser organizadas em relacao a0 numero de aberturas por polegada
linear (mesh). Essa nomenclatura foi adota no inicio da aplicacao do
peneiramento como técnica de analise. No entanto, com o aumento
do numero de fabricantes de peneiras, 0s arames para confeccao das
malhas se diversificaram, sendo possivel obter abertura da malha de
peneiras iguais com mesh diferentes.

O peneiramento ¢é dividido em dois estagios basicos. O primeiro
deles consiste na classificagao das particulas menores e maiores do
que a abertura da peneira em que, respectivamente, passam oOu Sao
retidas facilmente pela peneira. O sequndo consiste na classificacao
das particulas com tamanhos muito proximos da abertura da peneira
e nessa situacdo € necessario que as particulas se choquem com
a malha em uma posicao que permita sua passagem. Esse efeito é
atingido aumentando-se 0 numero de choques do material com a
malha da peneira, por isso sao utilizados equipamentos que permitem
muitas vibracdes por segundo.

A analise granulométrica por peneiramento convencional (seco
ou umido) retém em cada uma das peneiras uma quantidade de
material. Para que todas as particulas se choguem com a malha e
sejam classificadas, Gaudin estabeleceu uma massa maxima (Equacéo
2.1) retida em cada uma das peneiras que atendesse a esse requisito.
Em especial, Gaudin propds, com base em calculos estatisticos, que
o numero de camadas (n) de particulas que garantem a probabilidade
aceitavel das particulas se chocarem com a malha € de, N0 maximo, 3.
~ (dy+d))

Mo = 5AN (2.1)
2

Na equacdo de Gaudin, d, representa a abertura da peneira superior;

d; a abertura da peneira inferior; § o peso especifico do minério; e A

a area da peneira.
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Os resultados de uma andlise granulométrica podem ser
apresentados de diferentes maneiras, em tabelas ou graficos. No
entanto, a validacdo de uma analise granulomeétrica € realizada pela
avaliacao das massas retidas em cada faixa granulomeétrica e da massa
maxima de Gaudin. Normalmente, os resultados sdo expressos em
termos da porcentagem passante ou retida acumulada em cada
peneira e, dessa forma, a curva se assemelha a um S. A estimativa
de tamanhos intermediarios a dois pontos analisados pode nao ser
tdo precisa quando se estima a partir de uma reta. Diversas formas
de linearizar essas curvas foram propostas, entretanto, o metodo de
Gates-Gaudin-Schuhmann (Equacado 2.2) e Rosin-Ramler (Equacdo 2.3)
Sa0 0s mais aplicados em mineracao. Suas formas linearizadas também
Sao0 apresentadas nas respectivas equacoes.

Y:100[% ou logY = a-log x + (log100 — a-log k) (2.2)

Z=100e_[?] ou In[ln[% —a-lnx—a-Ink (2.3)

Nessas equacdes, Y e Zsdo as porcentagens passante acumulada
e retida acumulada no tamanho de particula X ; @ e k sdo constantes
relacionadas a distribuicdo e ao tamanho de particulas.

e vz| Exemplificando
Vejamos o exemplo da analise granulométrica para um minério de ferro,
com densidade de 4,1 g/cm?® e considerando o numero de camadas para
a massa de Gaudin como 2, apresentado na Tabela 2.2.

Tabela 2.2 | Distribuicdo granulométrica para minério de ferro
Abertura da Massa de Massa Retido Passante
peneira(um) Gaudin (g) retida (g) acumulado (%) acumulado (%)
600 186,8 26 18 98,2
425 1320 159 129 871
300 934 235 294 706
212 659 186 423 577
150 46,6 334 657 34,3
106 330 201 79,7 203
75 233 87 8538 14,2
53 16,5 83 916 84
Fundo - 12 100,0 00
\_ Fonte: elaborada pelo autor. )’
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Ao fazer a avaliagcdo da analise granulomeétrica, € importante verificar se
ndo houve massa superior aquelas estabelecidas pela relacdo de Gaudin,
e também o fechamento da analise. Para proposicao didatica, verificamos
que a analise ndo ultrapassou a massa de Gaudin e o fechamento da
analise foi em 100%, o que dificilmente ocorre. Em geral, ha uma pequena
diferenca que pode ser principalmente devido ao cegamento das peneiras
(particulas que permaneceram na malha da peneira). Essa diferenca tem
de ser distribuida ao longo das peneiras utilizadas.

Aplicando os modelos de distribuicdo granulométrica (Equagdes 2.2 e
2.3) aos dados, podemos verificar que ha um ajuste linear melhor para o
modelo de Rosin-Ramler (coeficiente de correlagdo, R?, mais proximo de
1). E a partir dessa equagdo pode-se estimar, por exemplo, a massa retida
em 500 p para uma analise de interesse.

A utilizagdo do peneiramento convencional, além de ser aplicavel
a um conjunto de tamanhos mais extenso (Tabela 2.1), gera amostras
compostas por faixas granulométricas conhecidas para outras
analises dentro da caracterizacdo de minérios. No entanto, quando
as particulas sdo muito pequenas, os resultados do peneiramento
convencional, mesmo a umido, podem nao representar bem os
valores reais. Nesses casos, a classificacdo das particulas em meio
umido torna-se mais exata.

2.2 Classificacdo a umido: Cyclosizer

A classificacao de particulas de tamanhos inferiores a 37 um pelo
peneiramento convencional torna-se mais dificil devido a tendéncia das
particulas de se agregarem. Para manté-las dispersas, sao necessarios
instrumentos de inje¢ao de gases que tornam o sistema mais complexo,
sofisticado e, consequentemente, mais caro. Instrumentos mais
praticos e fundamentados no comportamento da particula em meio
fluido, como o cyclosizer, sao empregados com maior frequéncia em
trabalhos de caracterizacao.

O cyclosizer € um equipamento que consiste em um conjunto de
cinco hidrociclones arranjados em série, com diametro de alimentacao
que se reduz do primeiro para o quinto (Figura 2.2). O overflow, fracdo
que contém as particulas menores do que © tamanho de separacao,
de cada hidrociclone alimenta o hidrociclone seguinte. Com vazao
constante e diametros de alimentacao reduzindo gradualmente,
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a energia com que a polpa entra no hidrociclone € cada vez maior.
Assim, os tamanhos de particulas retidas nos hidrociclones de 1 a 5
diminuem de tamanho do primeiro ao ultimo hidrociclone.

Figura 2.2 | Comportamento dos fluxos dentro de um hidrociclone e Cyclosizer

Fonte: a esquerda - Warman (1997, p. 12); a direita - acervo do autor (2017)

O tamanho, nessa técnica, esta associado ac comportamento
da particula em meio fluido e no campo centrifugo. Dessa forma,
depende nao so do tamanho fisico da particula, mas tambéem de
sua densidade (8) e das caracteristicas do fluido — densidade (p) e
viscosidade (n). A equacdo de Stokes (Equacdo 24), embora seja
destinada a um processo de sedimentacao laminar, Nos mostra como
essas caracteristicas influenciam na determinacao do tamanho das
particulas (d), relacionando a velocidade de sedimentagao (V) com a
aceleracdo gravitacional (g).

_gd*(6—p)
187

v 24
O cyclosizer é calibrado para amostras de quartzo com densidade de
2,65g/cm?, em ensaio realizado a 20°C, vazdo de agua de 11,6 L/min e
tempo de elutriacao infinito. Nessas condi¢cdes, o tamanho retido pelos
ciclones sdo de 44, 33, 23, 15 e 11 um. No entanto, na pratica aplica-se
esse meétodo em condicdes diferentes das condicdes de calibracao.
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Ao aplicar os métodos para diferentes condi¢bes, o tamanho de
separacao das particulas retidas em cada hidrociclone muda. Fatores de
correcao para temperatura, densidade, vazao e tempo de elutriacdo sao
necessarios. Pense um pouco a respeito desses parametros: sabendo
que a sedimentacdo ocorre em um campo centrifugo, como a alteragao
desses parametros afeta o tamanho das particulas retidas no hidrociclone?

Assim como no peneiramento convencional, a classificacdo pelo
cyclosizer também gera amostras para a caracterizacdo de minerios
e, por esse motivo, sao 0s dois métodos de maior interesse em
caracterizacdo de minérios. No entanto, a analise granulométrica pode
também estar associada ao controle de qualidade de produtos ou
ainda ao controle dos processos.

Em alguns casos, a presenca de particulas muito finas pode
atrapalhar o desempenho de equipamentos e tambem a qualidade
dos produtos. Para granulometrias menores, os granuldmetros de
sedimentacao e o espalhamento a laser, que Ndo geram amostras para
estudos posteriores, sao mais empregados. No entanto, € importante
ressaltar que eles fornecem resultados melhores quando a densidade
no material analisado € uniforme.

2.3 Granulémetro de sedimentacao: SediGraph

A analise granulomeétrica de particulas utilizando raios-X consiste
na utilizacdo de dois fundamentos associados: a sedimentacédo e a
absorcao de raios-X pelas particulas. A técnica mede a absorbancia do
raio-X pela amostra homogénea e compara com a absorbancia em
intervalos de tempo pré-determinados (Figura 2.3). E importante ressaltar
que a transmitancia dos raios-X pela amostra seja, aproximadamente,
60 — 70% da transmitancia do fluido utilizado. Isso implica em polpas
mais diluidas e geram melhores resultados (sem interferéncias) para
polpas com concentragdes menores que 1%v/v .
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Figura 2.3 | Esquema da cubeta do Sedigraph indicando a regido onde ocorre a analise
e a variagdo da composigao granulomeétrica na regido analisada para tempos de t; a t,.
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Fonte: adaptada de Webb (2004, p. 2-3)

A analise é realizada agitando-se vigorosamente a amostra, No
inicio, para formar uma polpa homogénea. Cessada a agitacdo, as
particulas entram em regime de sedimentacdo com velocidade
terminal determinada pela lei de Stokes (Equacao 2.4). A distribuicéo das
populacdes de particulas € determinada pela absorbancia em tempos
caracteristicos, que correspondem ao periodo de sedimentacdo de
uma particula de diametro d do limite superior do liquido até a fonte
detectora de absorbancia. O resultado fornecido por essa técnica é
uma curva de distribuicao acumulada de tamanhos de particulas.

A andlise granulométrica por absor¢do de raios-X, tambem
conhecida como fotossedimentacdo, foi desenvolvida inicialmente
para sedimentacdo em campo gravitacional, que permite a analise
de particulas de 300 a 5 um. Entretanto, com o desenvolvimento
tecnologico, essa técnica também foi aplicada para campos de
sedimentacao centrifugos, que aumentam o limite de deteccao para
particulas de até 0,01 pm.

Os fotossedimentadores sdo aplicados na area de mineracao,
sobretudo na caracterizacdo de minerais, em estudos da industria
ceramica, onde o tamanho da particula influencia na capacidade de
sinterizar as particulas, na reatividade dos minerais, bem como na
avaliacao de efeitos prejudiciais aos processos de concentracao na
presenca de particulas finas.
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2.4 Espalhamento a laser

O desenvolvimento tecnologico permitiu que o tamanho de
particulas cada vez menores, utilizando a tecnica de espalhamento a
laser, pudessem ser medidos. A técnica consiste no espalhamento de
um feixe de luz pelas particulas de uma suspencgao diluida.

Inicialmente, essa técnica se limitava a particulas de 2000 —1pm,
mas com o desenvolvimento da teoria de Mie, € possivel analisar
particulas de até 0,1 pum.

O feixe incidente sobre a amostra é espalhado pelas particulas e
sdo direcionados ao detector do equipamento. O detector interpreta
a intensidade e a quantidade de franjas (claras ou escuras) e, atraves
de modelamento matematico, determina o tamanho da particula
que produziu aquele padrdo. Para essa técnica, particulas menores
(da ordem do comprimento de onda do laser) formam padrdes com
maiores numeros de franjas que particulas maiores.

Embora seja rapida, de facil utilizacao e elevada reprodutibilidade,
0s tamanhos definidos pelo espalhamento dos feixes de luz nao
coincidem com o do peneiramento, por exemplo. Essa técnica, alem
do comportamento da particula no escoamento, pois a medida ¢ feita
com a suspencao em movimento, depende também da posicao que a
particula espalha o feixe de luz.

E[_?' Pesquise mais

Para complementar os estudos, pesquise mais nas referéncias abaixo e
também naquelas que vocé tiver, sobre as formas de analise granulométrica
e, sobretudo, as técnicas mais modernas.

CRISTOFOLETTI, S. R; MORENO, M. M. T. Granulometria por difracdo a
laser e sua relacao com a faciologia das rochas argilosas da formacao
Corumbatai-SP. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE CERAMICA, 60., 2016,
Aguas de Linddia. Anais... S&0 Paulo: Associacdo Brasileira de Ceramica,
2016. Disponivel em: <http://metallum.com.br/60cbc/anais/PDF/01-
060TT.pdf>. Acesso em: 12 out. 2017.

LIMA, R. M. F; LUZ, J. A. M. Analise granulomeétrica por tecnicas que se
baseiam na sedimentacao gravitacional: Lei de Stokes. Rem: Revista
Escola de Minas, Ouro Preto, v. 54, n. 2, p. 155-159, 2001. Disponivel em:
<http://dx.doi.org/10.1590/S0370-44672001000200014>. Acesso em: 12
out. 2017. [
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PAPINI, C. J.; LEAL NETO, R. M. Andlise granulométrica de pos metalicos
por difracdo de laser via seca. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE
ENGENHARIA E CIENCIA DOS MATERIAIS, 17., 2016, Aguas de Linddia.
Anais... Sdo Paulo: Associagao Brasileira de Ceramica, 2006. Disponivel
em: <https://www.ipen.br/biblioteca/2006/cbecimat/12576.pdf>. Acesso
em: 12 out. 2017.

Sem medo de errar

Nesta secao foi apresentada uma situacao para resolvermos.
Ela sera a primeira etapa do servico proposto no inicio da unidade,
onde uma mineradora esta enfrentando alguns problemas com sua
planta de beneficiamento que, anteriormente, funcionava muito bem.
Lembrando: eles contrataram um corpo de consultores para avaliar,
identificar as causas e propor melhorias. Vocé pertence ao grupo e
ficou encarregado de avaliar, nesse momento, as caracteristicas fisicas
do minério que podem estar gerando 0 acumulo de material em um
dos deques da peneira. No inicio desse estudo, vocé manteve o foco
na granulometria do produto que alimenta a peneira, ndo encontrando
irreqularidades nas analises anteriores. Lembrando ainda que os
funcionarios informaram que essa ocorréncia é recente. Vocé solicitou
amostras do fluxo de alimentacao da peneira para novas avaliacdes.

Para resolver a situacdo e identificar se houve alteracao na
COomMposicao granulometrica, vocé deve conhecer e seguir estes passos:

|. Métodos e técnicas de analise granulomeétrica aplicados a cada
faixa de tamanho.
[I. Validar uma analise granulomeétrica por peneiramento.

[ll. Comparar uma analise granulomeétrica com outra.Ao avaliar
essa situacao, devemos ter em mente que 0s Minérios podem se
alterar ao longo da vida util da mina, principalmente em fung¢do de
estarmos nos aproximando da rocha inalterada. Algumas dessas
alteracdes podem prejudicar o desempenho de equipamentos da
planta industrial. Nosso foco, nesse caso, € a peneira que encontra-se
acumulando massa em um dos deques.

Para identificar se houve alteracdes do minério que alimenta a
peneira, € preciso realizar uma analise granulomeétrica da amostra
atual e compara-la com aquela utilizada para o dimensionamento da
peneira. O britador secundario, de onde vem o fluxo que alimenta
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a peneira, € composto por particulas com tamanhos de ordem
milimétrica a micrometrica. Portanto, 0 metodo que se encaixa nesse
perfil de analises € o peneiramento com faixa granulométrica de
analise de 100000 —5 pm.

Na industria, as peneiras sao utilizadas para dividir a amostra em
fracdes com tamanhos de interesse para o processo. Em laboratorio,
podemos avaliar qual fracdo esta sendo responsavel pelo aumento
da quantidade de material naguele deque da peneira. A analise
granulometrica da amostra deve conter malhas com abertura
de peneiras semelhantes as utilizadas na determinacao primaria,
principalmente na regido que esta ocorrendo © acumulo de massa.

Selecionada a série de peneiras e conhecendo a densidade do
minério, determina-se a massa de Gaudin e se O peneiramento
serd realizado a Umido ou a seco (restricdes praticas: quantidade de
particulas menores que 37 um limitada a 10% e umidade limitada
a 5%), a depender das condi¢cdes do minério. A massa de Gaudin é
O instrumento para validagao da nossa analise granulométrica, pois
considera uma massa maxima de amostra capaz de ser devidamente
classificada no periodo de peneiramento. Verificar que as massas foram
menores que as massas de Gaudin significa dizer que as particulas
daquele conjunto tiveram oportunidades suficientes de se chocar com
a malha e passar por ela caso fossem menores.

ApOs O ensaio de peneiramento realizado, deve-se avaliar os dados
para comparar e identificar se ha alguma faixa granulometrica com
percentual maior do que no inicio das operagdes. Vale ressaltar que
devemos estar atentos para ndo invalidar, contaminar ou alterar as
fracdes granulometricas. Caso uma dessas eventualidades aconteca,
deve-se realizar nova analise granulométrica.

Se identificada alguma alteracdo na distribuicdo granulomeétrica da
amostra, o que foi 0 caso, devemos separar essa fracao para analises
posteriores. A alteragdo na distribuicdo granulometrica pode indicar
menor eficiéncia dos equipamentos britadores e ainda alteracdes de
ordem mineralogica na amostra de minério.

Utilize os resultados da distribuicdo granulomeétrica, apresentados
na Tabela 2.3, para aprender e avaliar a composicao granulométrica da
amostra proveniente do britador secundario. Avalie também se houve
alteragcao da composi¢ao granulometrica da amostra inicial para a atual.
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Tabela 2.3 | Distribuicdo granulométrica para minério proveniente do britador
secundario com densidade 3,1 g/cm?® em peneiras de 20 cm de didmetro

partict (um) Gauin(g | Masretdale | el 00
1700 3954 304 16,0
1200 2824 20,2 298
840 198,7 31,2 44,6
600 140,2 214 544
425 99,8 756 794
300 70,6 11,8 89,0
212 499 6,8 95,7
Fundo - 2,6 100

Fonte: elaborada pelo autor.

Para fixar os conhecimentos e formalizar os trabalhos ao longo
desta unidade, sugerimos que faca a analise ja em uma espécie de
relatorio, avaliando os conceitos discutidos nesta secdo. Selecione,
ainda, faixas granulométricas de interesse para identificar que tipos de
alteracdo os minérios podem ter sofrido de modo a afetar o rendimento
dos equipamentos.

Esta € a primeira etapa do seu trabalho nesta unidade. Nas demais
secoes, trabalharemos com situacdes derivadas do mesmo contexto.

Avancgando na pratica

Analise granulomeétrica nado validada. Como
determinar a massa para o novo ensaio?

Descricado da situagao-problema

A sua equipe de trabalho realizou uma analise granulomeétrica
(Tabela 24), mas os resultados nao puderam ser validados devido ao
fato da massa de algumas peneiras terem sido maiores que a massa
maxima permitida.

Tabela 2.4 | Andlise granulométrica para minério com densidade de 3,5g/c,® em
peneiras de 20 cm de diametro

Tamanho da particula (um) Massa de Gaudin (g) Massa retida (g)
106 281 254
75 199 281
53 14,1 13,2
45 11,3 12,6
38 91 83
Fundo - 24

Fonte: elaborada pelo autor.
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Vocé deve determinar a nova massa a ser ensaiada menor que essa
utilizada (90g), para que a analise ndo seja invalidada novamente. Como
determinar a massa a ser ensaiada? Esses resultados sao totalmente
invalidos? Que suposicdes podemos fazer para esse resultado e para a
determinacao da nova massa a ser ensaiada?

Resolucao da situacdo-problema

Prezado aluno, de fato ndo podemos considerar essa analise
granulomeétrica devido ao fato das massas retidas nas peneiras de 75
e 45 pum terem ultrapassado a massa de Gaudin (n=2). No entanto,
essa analise ndo € de todo desperdicada. Vamos adotar que ela seja
verdadeira para determinacdo da nova massa a ser ensaiada.

Tabela 2.5 | Determinacdo da nova massa a ser ensaiada

1 | 2 | 3 4 5 6 7
Tamanho Retida Razdo entre % da massa Estimativa da
. Massa de Massa . . emrelacdoa | massa retida
de particula . . simples Gaudine a e o
Gaudin (g) | retida (g) o . massa limitante | no proximo
(um) (%) massa retida
(75 um) ensaio (g)
106 28,1 254 28,2 0,90 904 20,3
75 199 28,1 312 141 - 22,5
53 141 13,2 14,7 0,94 47,0 10,6
45 11,3 12,6 14,0 117 44,8 10,0
38 91 83 92 091 29,5 6,6
Fundo - 24 2,7 - 85 19

Fonte: elaborada pelo autor.

Na Tabela 2.5, a razdo entre a massa de Gaudin e a massa retida
(coluna 5) indica o quanto a massa retida ultrapassou a massa maxima.
A partir dela, selecionou-se a que mais ultrapassou, peneira de 75 um.
A porcentagem expressa na coluna 6 foi determinada com base na
massa retida na peneira de 75 um (coluna 3). Para determinar a massa a
ser ensaiada (somatorio da coluna 7), considerou-se a analise realizada
como verdadeira (coluna 3). Adotou-se 80% da massa retida nessa
peneira e estimou-se a massa retida nela (22,5g). As demais massas
foram determinadas com base na porcentagem expressa na coluna 6
e na massa determinada para a peneira de /5 um. Para o novo ensaio
devem ser utilizados 72g de amostra.
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Faca valer a pena

1. Avaliar o tamanho de particulas requer algumas abstracdes, pois
as particulas raramente sdo esféricas ou cubicas. Os resultados dos
meétodos de caracterizacdo granulomeétrica sao apresentados em funcao
do comportamento das particulas no meio de classificacdo. Os autores
apresentam diversas faixas para um mesmo meétodo em funcdo de suas
referéncias, no entanto, € comum observar a convergéncia das faixas para uma
regiao comum. As colunas a seguir trazem os métodos, a faixa granulométrica,
em pum, e ainda a geragdo ou ndo de amostras para ensaios futuros.

(1) Peneiramento convencional ()300-5 (A) Gera amostra
(2) Espalhamento a laser ()45-5 (B) Apenas analise
(3) Elutriacédo (cyclosizer) () 100000-5

(4) Sedigraph ()50-0.1

Nas alternativas abaixo, assinale aquela que mostra a ordem correta dos
métodos, segundo a coluna de faixa granulométrica, além disso, verifique se
0 método esta relacionado corretamente a geracdo ou nao de amostras.

a) 4-B; 3-A; 1-A; 2-B.

b) 2-A; 3-A; 1-B; 4-B.

c) 4-A; 2-B; 3-A; 1-A.

d) 4-B; 2-A; 1-A; 3-A.

e) 4-A; 3-B; 1-B; 2-A.

2. O peneiramento convencional e a elutriacdo sdo os dois métodos mais
aplicados na caracterizagdo de minérios. Observe as afirmativas abaixo:

I. O peneiramento convencional para particulas menores é realizado a seco,
evitando a aglomeracdo de particulas.

Il. O tamanho da particula, para ambas as técnicas, pode ser definido da
mesma maneira e depende, portanto, somente da forma.

lll. H& uma sobreposicdo entre o cyclosizer e o peneiramento na faixa de
50-5 um , mesmo utilizando-se formas diferentes de definicdo de tamanho.
IV. O cyclosizer € um equipamento calibrado para condi¢cdes de temperatura,
vazao, tempo de elutriagdo especifico, tendo como amostra base o oxido de
ferro (Fe,O,).

V. Ambas as técnicas, mesmo o peneiramento a umido, sdo capazes de gerar
amostras para analises quimicas ou mineralogicas.

Avalie as assertivas anteriores e marque a opgdo que mostra uma
justificativa correta.

a) I e V estdo corretas, mas Ill deve ter a faixa ampliada para 300-0,1 um.

b) Il e lll estdo corretas, mas em V apenas o peneiramento a seco e a elutriagdo
geram amostras.

c) lll e V estdo corretas, mas em IV a amostra base € o quartzo (SiO,).
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d) I e IV estdo corretas, mas em Il o tamanho é definido de maneira diferente
para cada técnica.
e) lll e IV estdo corretas, mas em | o peneiramento adequado € a Umido.

3. Imagine que, ao receber uma amostra com granulometria desconhecida,
o professor solicitou que os alunos realizassem a analise granulométrica.
Ao final, o professor recebeu um relatorio para avaliar os trabalhos (tabela
a sequir).

Tabela | Analise granulométrica para minério com densidade 2,8g/cm? em peneiras de
20 cm de diametro

:)-\g:g;‘ar(ap g:) Massa de Gaudin (g) reht/ligsas(ag) Passante acumulado (%)
300 6338 313 209
212 450 285 39.9
150 318 257 571
106 225 270 /52
75 159 209 891
53 11,3 10,6 96,2
FUNDO - 56 100

Fonte: elaborada pelo autor.

O professor ndo ficou satisfeito com os resultados apresentados pelos alunos
e propds uma discussao para melhorar os resultados e valida-los.

Dentre as opc¢des abaixo, selecione aquela que contém um dos principais
motivos pela insatisfagdo do professor.

a) A massa de Gaudin ndo foi estimada corretamente, pois 0 numero de
camadas utilizado ndo permite a classificagao das particulas.

b) O numero de peneiras utilizados foi inferior ao necessario, devendo ser
refeita com uma série completa de 16 peneiras.

c) Os alunos apresentaram o passante acumulado calculado a partir da massa
de Gaudin e, por isso, a analise esta errada.

d) Os alunos esqueceram de comparar a massa retida com a massa de Gaudin
e para uma peneira a massa foi superior, invalidando a analise.

e) A massa de Gaudin representa a massa minima retida na peneira que
permite a classificagdo da amostra, como a massa retida foi menor para a
maioria das peneiras, o resultado ndo é valido.
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Secao 2.2
Caracteristicas fisicas complementares

Dialogo aberto

Estimado aluno, diversas sao as caracteristicas que podem ser
avaliadas em uma amostra mineral. Algumas sdo mais comuns
que outras, no entanto, todas tém a sua importancia para o estudo
a que sao propostas. A caracteristica fisica mais relevante ¢, sem
duvida, a granulometria da amostra, que foi estudada na secao
anterior, na qual trabalhamos as diversas tecnicas utilizadas para a
caracterizagao granulometrica da amostra. Qutras caracteristicas
podem complementar os estudos de caracterizacao e ser de grande
significado para estudos especificos. O indice de trabalho (Wi), area
superficial especifica e porosidade sdo exemplos de caracteristicas que
complementam os estudos e que serao trabalhadas nesta secado.

Relembramos também que vocé esta inserido em um contexto de
prestacao de servicos junto a uma equipe de consultores contratada
para investigar e solucionar as causas dos problemas enfrentados por
uma mineradora. A primeira etapa do servico foi realizada na sec¢ao
anterior e avaliou a distribuicao granulomeétrica do minério que alimenta
a peneira. Imagine agora que, apods UMma reuniao para apresentacao
dos problemas e dos estudos de caracterizacdo realizados antes
da operacdo da mina, vocés fizeram uma visita a mineradora e
entrevistaram 0s operadores, buscando entender quais processos
estdo sendo afetados.

Os funcionarios informaram que 0s equipamentos de moagem
ndo estavam conseguindo fragmentar o minério de maneira
satisfatoria, apesar de mantidas as mesmas condi¢des iniciais. A
descarga dos moinhos ainda contem particulas grosseiras para o
processo subseqguente e o material que retorna ac moinho apresenta
grande volume.

Diante desse contexto, vocé foca na avaliacdo da moabilidade e
Nnos parametros que alteram a moabilidade do minério. Assim, vocé
deve saber quais caracteristicas investigar. Como proceder para
avaliar essas caracteristicas? E como a alteracdo destas implica na
moabilidade da amostra?
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Para identificarmos e propormos solucdes, temos de adquirir
conhecimentos a respeito de caracteristicas fisicas tidas como
complementares, sobretudo o Wi. Alem disso, devemos conhecer
como a alteracdo desse parametro pode afetar a moabilidade
e como ele implica em outras caracteristicas, tais como a area
superficial especifica.

Vamos conhecer um pouco mais dessas caracteristicas? Avance
nos estudos dos conteudos desta secdo para resolvermos a
situacao descrita.

Nao pode faltar

Prezado estudante, sdo raros 0s minerais encontrados
individualizados na natureza. A maioria deles esta associada a outros
minerais, compondo 0os minérios. Nas particulas em tamanhos naturais,
O mineral de interesse esta associado aos minerais de ganga e, para
separar o mineral de interesse comercial, a0 Necessarios Processos
fisicos de fragmentacao para individualizar as particulas do mineral de
interesse e posteriormente concentra-las.

Observe ao seu redor e verifigue que existem diversos objetos com
resisténcias diferentes a se romper/fragmentar. Em uma sala de aula,
por exemplo, temos o giz, que pode ser facilmente fragmentado. Mas
se observarmos outros objetos, como as carteiras e as cadeiras, sao
mais dificeis de serem quebrados. Do mesmo modo, 0s MiINérios e 0s
minerais apresentam resisténcias diferentes a quebra, em funcao da
sua composicao estrutural e cristalina.

Essa resisténcia ao rompimento foi estudada por diversos autores
que criaram leis associando a energia necessaria para a fragmentacao
as caracteristicas do minério antes e apos o processo de fragmentagao.
A energia utilizada para a fragmentacao esta associada a area gerada
com a quebra das particulas. Isso significa dizer que quanto mais
fino for o produto da fragmentagao, maior € a quantidade de energia
requerida para realizacdo dessa transformacao.

A lei de fragmentacao mais aplicada na industria de mineracao foi
desenvolvida por Bond no inicio da década de 1950. O equacionamento
deBond(Equacdo?2.5), conhecidocomoterceirateoriadafragmentacdo,
indica que a energia necessaria a fragmentacao € proporcional a
diferenca entre o inverso da raiz quadrada do tamanho das particulas
do produto (P) e da alimentacdo (F), sendo esse tamanho aquele em
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que 80% das particulas sao menores. Essa diferenca ¢ multiplicada por
um fator conhecido como Wi.

S
®

O work index (Wi), ou indice de trabalho, ¢ um pardmetro da
cominuicao que expressa a resisténcia do material a reducdo de
tamanho por britagem ou moagem. Esse parametro é expresso em
kWh/t,.. € representa a energia necessaria para cominuir um minério do
tamanho infinito para 80% do material inferior a 100 pm

E=10Wi (2.5)

Existem diversas formas de estimar o indice de trabalho para
a britagem e para a moagem — processos de fragmentagao que se
diferenciam pelos equipamentos, posicao No processo, tamanhos de
alimentacao e pelo grau de reducao do minerio, maior para a moagem
que para a britagem. Um dos métodos é conhecido como Péndulo de
Bond, no qual a energia € determinada pelo impacto de dois martelos
que se chocam contra a amostra. Esse teste € padronizado para que 0s
resultados possam ser comparativos.

(tz” Assimile

Outro método bastante empregado € o teste com o moinho de Bond
padronizado pela norma técnica NBR 11376 da Associagao Brasileira
de Normas Técnicas (1990). Com essa norma e o ensaio padronizado,
calcula-se o indice de moabilidade (Mob), que corresponde a massa,
em gramas, das particulas com tamanho inferior & malha da peneira de
teste gerada a cada rotagdo do moinho para um circuito fechado. O
teste envolve ainda a utilizagdo de uma malha padrédo (Am), em pm.
Nessa norma, a determinacao do moinho e feita de acordo com a
Equagao 2.6. O fator 1,1 € utilizado para conversao de toneladas curtas
em toneladas metricas.

44,5

Wi= 11

X
10 10 (2.6)

P F

Como podemos observar, quanto maior o Wi, mais dificil é a
cominuicao. Fisicamente, isso representa em menor massa produzida,
ou ainda maior tempo e energia gastos para reduzir o tamanho das
particulas da amostra.

Am0,23Mob0,82
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Os indices de trabalho podem ser determinados em varios
tipos de moinhos. O Wi pode também ser alterado em funcdo das
caracteristicas do minério e de suas alteracdes geologicas. A Tabela
2.6 mostra os valores de indice de trabalho para alguns minerais.

Tabela 2.6 | Wi médios de alguns materiais em kWh/t

curta

Material Moinho de barras Moinho de bolas Wi Bond
Barita 57 58 4,73
Carvao 9.8 154 13,00
Calcario 13,7 9.9 12,74
Ferro-silicio 71 179 10,01
Granito 16,3 9.9 1513
Quartzito 12,3 11,2 9,58

Fonte: Roland Junior (1982 apud LUZ; SAMPAIO; FRANCA, 2010, p.151-152) e Wills (2006, p.111)

|:|_<|1 Pesquise mais

O Wi é bastante utilizado no escalonamento de plantas de britagem e
moagem. Sendo o principal indice relacionado a energia consumida para
a cominuicdo do minério, ele tem uma aplicacao bastante pratica. Veja
nas referéncias a seguir a aplicagdo desse indice em estudos.

ALVES, V. K MAZZINGHY, D. B, ROSA, M. A. N. et al. Aplicagdo
de meétodo simplificado de determinacao de Wi na previsao de
desempenho de moinhos de bolas da usina de Sossego. Tecnologia
em metalurgia, materiais e mineracao, Sdo Paulo, v. 10, n. 4, p. 318-
323, 2013. Disponivel em: <http://www.tecnologiammm.com.br/files/
v10n4/v10n4a05.pdf>. Acesso em: 23 out. 2017.

SCHNEIDER, C. L.; ALVES, V. K;; MAZZINGGHY, D. B. O Wi de Bond
como parametro para a avaliagao da variabilidade em projetos de plantas
de moagem. In: SEMINARIO DE REDUCAO DE MINERIO DE FERRO E
MATERIAS-PRIMAS, 43. Belo Horizonte, 2014. Disponivel em: <http://
www.cetem.gov.br/images/congressos/2013/CAC00530013.pdf>.
Acesso em: 23 out. 2017.

Outras duas caracteristicas também relevantes, nao so para o
processamento mineral, mas também para a caracterizacdo de
produtos, sdo a area superficial especifica (BETase) € a porosidade
(tamanho e volume dos poros). Existem diversas técnicas capazes de
estimar os valores dessas caracteristicas, dentre elas, a principal € a
técnica baseada na adsorcdo de nitrogénio gasoso.

U2 - Caracterizagéo fisica e fundamentos de caracterizagdo mineralogica 85



A area superficial especifica € a soma total da area superficial
de um material particulado ou de um corpo poroso por unidade
de massa. Observe que essa definicdo incorpora a superficie dos
poros do material e, para medi-los, € necessario ter acesso a eles. As
particulas podem ser dos mais variados tipos possiveis e alguns fatores
influenciam, como o tamanho da particula, a forma, a porosidade e a
rugosidade. Verifigue na Figura 24 como a granulometria influencia
na area superficial especifica.

Figura 2.4 | Alteracédo da area superficial em relacdo ao tamanho da particula para
uma mesma massa de material. A (comprimento da aresta), N (humero de blocos) e
St (area total)

A =10mm A= 5mm A=10"(1m)
N=1 N =28 N = 1012
S, =6x10"*m’ S, =12x10"°m? S, = 6m?

Fonte: elaborada pelo autor.

Existem duas técnicas basicas aplicadas a determinacao da area
superficial especifica. O permeabilimetro de Blaine possibilita uma
medida indireta e empirica, portanto, ndo fornece o valor absoluto da
area e, consequentemente, fornece valores comparativos. Essa técnica
€ empregada com frequéncia no campo de engenharia civil, mas
também esta presente na area de mineracao.

A determinacdo da area superficial especifica pelo método de
adsor¢gao gasosa, usualmente empregando O nitrogénio, € uma
técnica direta e cientifica, logo fornece valores absolutos da area
superficial especifica. A utilizacao de nitrogénio esta relacionada a
sua baixa temperatura de condensacao (-196°C) e a area projetada
da molécula de N, de 0,162 nm?. Com essas caracteristicas, o
nitrogénio € capaz de penetrar Nnos poros mais estreitos da particula
para determinacdo da area.
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A técnica consiste na adsor¢do de moleéculas de N, na superficie
limpa das particulas atraves do incremento da pressao relativa do gas.
Por isso, ha uma etapa prévia, conhecida como desgaseificacao da
amostra, de termorremocao de possiveis substancias adsorvidas as
particulas. Para determinacado da area, € necessario que se forme uma
monocamada do gas ao redor da superficie da particula, no entanto,
em alguns casos, as moleculas de N, apresentam maior interagao
entre elas do que com a superficie. Diante disso, diversos foram os
modelos de isotermas — equacdes aplicadas para a descricao da
adsorcao em temperatura constante — desenvolvidas para descricao da
adsorgao de N, nos materiais. Langmuir descreveu, primariamente em
1916, a adsorcdo prevendo a formacdo de uma monocamada antes
da formacgéo de outras camadas, entretanto, a teoria de Brunauer,
Emmett, Teller (1938) € a mais aplicada a determinagcao da area
superficial especifica.

O modelo de BET pode ser representado pela Equacdo 2.7, em que

W ¢ a massa de gas adsorvido na superficie a pressao relativa % ,

o

W_ € a massa de gas adsorvida na monocamada completa e C ¢ a

constante de adsor¢do que esta relacionada a energia de ligacao da
adsorcdo, da interacao lateral e da temperatura.

1 1 C-1p
- b (27
W[p"—1 wW.C W.C p,
p

Nao se assuste com essa equacdo, ela pode ser linerarizada e se
tornar mais simples ao visualizar que ela pode se transformar em uma
equacao linear com variavel dependente o e, como variavel

W[—°—1J
p

independente, a pressao relativa, P Assim, com a inclinacao do

o

gréfico (s) e o intercepto (i), € possivel determinar a massa de gas
adsorvida na monocamada e a area superficial especifica (BETg)

que representa a area das particulas do minério por unidade de massa
(Equacdo 2.9).

W, =—— (2.8)

(2.9)
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Na equacdo de determinacdo da area superficial especifica, N
€ a constante de Avogadro (6,022x10% unidades/mol), A € a area projetada
da molécula de N, (0.1620m*), M é a massa molecular do N, (28g/mol)
e m a massa de amostra utilizada no ensaio de determinacdo da
area superficial.

Em geral, os equipamentos que fazem andlise de area superficial
especifica estao preparados para executar a analise por dois métodos
diferentes: monoponto e multipontos. O método do monoponto,
Como o proprio nome ja diz, utiliza-se de apenas um ponto na isoterma
de adsorcdo e considera-se que a relacdo € linear entre a origem e esse
ponto. Com isso, calcula-se a massa de gas adsorvida na monocamada
e a area superficial especifica correspondente. No método de multiplos
pontos, determinam-se varios pontos até a faixa de pressdo relativa de
0,30 e é feito 0 ajuste dos pontos a uma reta. © método do monoponto
€ mais expedito e deve ser aplicado quando ja ha algum conhecimento
sobre a amostra. Quando a amostra € Nova, por vezes & Necessario
fazer a isoterma de adsor¢do completa.

Embora a técnica de adsorcdo gasosa para determinacao de area
superficial seja muito aplicada, tem-se de estar atento a alguns aspectos
gue sao fonte de erros ou dificuldades na utilizacdo dessa técnica.
Como se trata de uma técnica de adsorcao, a superficie precisa estar
livre de moleculas adsorvidas para que o N, possa se adsorver na
superficie e formar a monocamada. Para alguns adsorventes (particulas
solidas), o N, ndo satisfaz o modelo de BET e novos adsorvatos devem
ser procurados. Essa técnica, apesar de precisa, pode ser demorada
guando se necessita determinar a isoterma completa ou ainda quando
se utiliza o método de multipontos, aléem de requerer mao de obra
com bom nivel de conhecimento e bem treinada para a interpretacao
dos resultados.

@ Reflita

Na escolha de outro adsorvato, alguns parametros fisicos e da adsorcao
também podem ser modificados. Reflita sobre quais sdo esses
parametros que sdo alterados e pense ainda se a area determinada com
N, e outro adsorvente sdo as mesmas. Se ndo forem, que aspectos as
tornam diferentes?
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A porosidade € um aspecto da caracterizacao de solidos que
nos auxilia a verificar a existéncia de poros em uma amaostra e como
esses poros estao distribuidos. Em geral, também utiliza-se a adsor¢ao
gasosa para medir a porosidade, entretanto, no inicio eram aplicados
0s porosimetros de mercurio, que contaminavam a amostra analisada
com esse elemento. Hoje, técnicas de analise de imagem tambem
estdo sendo aplicadas em conjunto com a adsor¢cdo de gases para
verificagcdo do formato dos poros.

A determinacdo dos parametros de porosidade por adsorcao
gasosa requer que sejam realizadas a isoterma completa de adsorcao e
que ainda se proceda a dessorcao do gas. Nesse tipo de analise, como
a adsorgao acontece em temperaturas proximas a temperatura de
condensacao do gas, € provavel que, ao entrar no poro, as moléculas
de nitrogénio condensem. Ao condensar, © caminho percorrido pela
dessorcdo ndo sera 0 mesmo que o percorrido pela adsorcdo. Essa
diferenca de caminho & conhecida como histerese e a partir dela e de
modelamentos matematicos, assim como na determinacao da area
superficial, € possivel determinar o tamanho e o volume dos poros para
cada faixa de tamanho.

O modelo mais aplicado a determinacdo do tamanho de poros
€ o de Barret, Joyner e Helenda (1951) que consiste em dividir a
isoterma em K intervalos enumerados a partir das pressdes mais
elevadas pela curva de dessorcao e para cada intervalo calcular o raio
para cada classe de pressao. Para cada classe de poros classificados
pela IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry —
Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada) — macro, meso
e microporos — existe um tipo de isoterma que melhor descreve a
adsorcao e dessorcdo nesses poros. Os equipamentos ja reconhecem
o tamanho dos poros pelas isotermas e aplicam essas equacdes para
determinacao do tamanho e do volume de poros.

Existem teorias mais modernas sendo desenvolvidas e aplicadas
para a determinacao do tamanho e volume de poros que envolvem
simulacdes de Monte Carlo, uma delas € a Teoria de densidade
funcional (Density Functional Theory / Monte Carlo Simulation), que
introduz novos conceitos de adsorcao e diferencia superficies por
possuirem condicdes diferentes de adsorcao. Essas técnicas mais
modernas fogem ao escopo deste livio, mas 0 encorajamos a pesquisar
mais sobre elas, pois fornecem resultados mais confiaveis, apesar de
necessitar de recurso computacional mais intenso que outros modelos
qgue nao utilizam simulagoes.
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Aqui na porosimetria gasosa, as dificuldades sao semelhantes
aquelas apresentadas na determinacao da area superficial especifica.
No entanto, sdo acrescidas a elas a dificuldade em identificar as
diferencas entre adsorcao e dessorcao, criando um erro experimental;
alem de ser mais lenta, pois € necessario obter as isotermas de
adsorcdo e dessorcao. Apesar dessas dificuldades esse método é
altamente reprodutivo, necessita de pouca quantidade de amostra e
Nao a contamina, cComo NO Caso NO Mercurio.

L7 Exemplificando

Porosidade e area superficial especifica sdo aspectos fisicos pouco
estudados na area de mineragao. Entretanto, alguns estudos indicam que
essas caracteristicas podem afetar a formacao das tortas de filtragem e
suas caracteristicas.

Graca et al. (2016) avaliaram os efeitos da superficie da hematita no
processo de filtragem, utilizando amostras compostas por hematitas
diferentes (granular, tabular, martitica, policristalina, agregados de hematita-
goethita e goethita). Eles observaram, para as amostras analisadas, que
a area superficial variava de 250 a 520cm?/g, sendo as maiores areas
obtidas nas amostras onde a hematita martitica estava presente. Para
avaliar a filtrabilidade e a umidade da torta de filtragem, os autores
formaram misturas contendo os seis tipos de hematita em proporcdes
diferentes. Os autores observaram que a presenca de hematita martitica,
que possui maior area superficial especifica, produziu tortas de filtragem
com maior umidade devido a retencao de agua em seus poros. No
entanto, a produtividade desse tipo de amostra foi maior que nas demais
composicoes.

Mangabeira (2009) buscou avaliar a influéncia da porosidade nas
etapas de beneficiamento de minério de ferro da Samarco e concluiu
que a porosidade nao apresenta qualquer influéncia nos resultados de
deslamagem e flotacao. Nesse trabalho, a autora utilizou diversos meétodos
para medicao de area superficial especifica (Blaine e BET) e também para
a determinacado da porosidade (Porosimetria de intruséo de mercurio e de
adsorcao gasosa).

Como podemos observar, poucos sao os trabalhos que avaliam essas
caracteristicas no ramo do beneficiamento de minérios, entretanto,
essas caracteristicas sdo significantes quando o processamento mineral
seguinte envolve rea¢cdes de superficie, como a lixiviagdo de minérios,
ou areducao de ferro no alto-forno. No entanto, o entendimento dessas
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operacdes e de suas varidveis operacionais fogem ao escopo desta
secao, onde estudamos trés caracteristicas fisicas complementares: Wi
e moabilidade, area superficial especifica e porosidade.

Convidamos vocé a pesquisar mais sobre essas trés caracteristicas
aplicadas a outras areas, como a area de materiais, para ver 0 que essas
caracteristicas sao capazes de indicar.

Sem medo de errar

Nesta secdo, estamos diante da seguinte situacdo que requer de
vocé a avaliacdo dos parametros da moabilidade do minério: vocé
participa de uma equipe de consultores contratados para investigar
e propor solucdes para os problemas que uma mineradora tem
enfrentado. Nessa etapa, vocé entrevistou 0s operarios do setor de
cominuigao, especificamente da moagem, e eles relataram a vocé
que a descarga dos moinhos estava apresentando particulas grosseiras
e grande parte do minério estava retornando para © moinho devido
a este se encontrar fora dos padrdes para a operacao subsequente.
Obviamente, por se tratar de uma unidade de fragmentacao, vocé
focou seus estudos na investigacdo das caracteristicas que afetam
a cominuicao, lembrando-se de que as variaveis operacionais nao
foram alteradas.

Para resolver essa situagao, vocé deve observar 0s sequintes topicos:
Qual caracteristica influencia na moabilidade;

Como proceder para avaliar essa caracteristica;

Ainfluéncia que essa caracteristica tem na moabilidade.

Ao avaliar essa situacao, € importante que tenhamos amostra
suficiente para realizacdo de alguns testes. Como os proprietarios
informaram que nao houve alteracdes das condi¢cdes operacionais dos
moinhos, que também podem afetar a capacidade de cominuicao,
temos de investigar o minério que alimenta o circuito de cominuicao. Ja
haviamos discutido, em outras secdes, que 0s minerios podem se alterar
a medida em gue novos materiais, mais profundos, vao sendo extraidos.

Em cominuicao, os principais parametros a serem investigados sdo a
moabilidade —quantidade de material abaixo de uma determinada malha
de referéncia (peneira) — e o indice de trabalho (Wi) — a energia gasta
para trazer uma amostra (particula) de tamanho infinito para 100 um.
Para avaliacdo desses parametros, existe uma norma padronizada
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(NBR 11376 ABNT, de 1990). No entanto, como verificamos na Tabela
2.7, um mesmo minério pode ter indices diferentes dependendo do
metodo de determinacao utilizado e também de suas caracteristicas
de fragmentacao. Por isso, a avaliacao desses parametros € importante
em situacdes como essas.

A moabilidade e o indice de trabalho se relacionam a partir
da equacao de determinacdo do Wi, representada, como vimos
anteriormente, pela Equacao 2.6, transcrita novamente a seguir.

44,5

Wi= x11

10 10 (2.6)

P JF

Observe que essa € uma relacao empirica, pois existem fatores
decimais em alguns parametros. Portanto, essa relacdo € valida
somente para 0 moinho utilizado na descricao da norma. Com
essa relacdo, podemos observar que a moabilidade e o Wi sdo
inversamente proporcionais. Isso significa dizer que a produtividade
do moinho (moabilidade do minério) € maior a medida em que o Wi
do minério diminui.

Am0,23M0b0,82

Na situagdo enfrentada pela mineradora, € provavel que o Wi
da amostra tenha sido alterado, no sentido de ter aumentado
e, consequentemente, o minério apresenta dificuldades em ser
fragmentado naquelas condi¢gdes operacionais. Varios fatores
contribuem para esse resultado, um deles pode ser a alteragcdo da
composi¢cao dos minerais na amostra, alteracdo das proporcdes das
fases N0 minério e ainda a aproximacao do minério em uma fase
cristalina com Wi maior que a inicial.

Nesse caso, tem-se de investigar todas as caracteristicas que
contribuem para a alteracdo do Wi, mas antes, temos de verificar se
realmente o indice de trabalho foi alterado. Consulte a NBR 11376 ABNT
(1990) para propor os ensaios de determinacao do Wi e da moabilidade
do minério, a fim de compara-los com 0s parametros iniciais e
comprovar a alteracdo. Caso haja alteracdes, deve-se identificar a fonte
dessa alteracao e uma delas sera estudada na proxima secao.

Para finalizar esta sequnda etapa do servico e possuir dados para as
discussdes de alteracao ou nao do indice de trabalho, proponha um
ensaio para a determinacao desses parametros, lembrando que vocé
precisa solicitar amostras do fluxo de alimentacdo dos moinhos.
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Avancando na pratica

Andlise de area superficial especifica
Descricao da situagao-problema

Suponha que vocé tenha recebido uma amostra de um minério
de niquel que precisa ter a superficie caracterizada. Os dados da
isoterma de adsorcdo sdo apresentados na Tabela 2.7. Com base
nesses dados e nos temas apresentados anteriormente, vocé deve
determinar a area superficial especifica para essa amostra. Sabendo
gue foi utilizado N, gasoso para a adsor¢ao (0,162 nm2,289/m0|) euma
massa de amostra de 0,9126q. E possivel fazer essa determinacdo
por mais de um meétodo, tendo a isoterma completa? Os valores sao
discrepantes pelos dois métodos?

Tabela 2.7 | Dados para determinar a area superficial especifica de minério de niquel

Pressao relativa ; Pressao relativa ;
AR S
P, P P, P
512%x1072 6,34 2,17 <107 211
9,24 <1072 11,1 2,64 x107" 24,3
1,31x107" 14,5 2,98 <1071 26,0
1,81x107" 184 - -

Fonte: elaborada pelo autor.

Resolucao da situacdo-problema

Como discutido na apresentacdo dos conteudos, a determinacao
daarea superficial especifica pode ser feita pelo método de multipontos,
quando temos varios pontos da isoterma, ou também pelo metodo
de monoponto quando apenas um ponto esta disponivel, nesse caso
especifico, o ultimo ponto. A Figura 2.5 mostra as representacdes dos
dois métodos com os seus respectivos ajustes lineares.
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Figura 2.5 | Método de multipontos (e) e monoponto (o) para determinacio da BETaee

30 y = 78,709x+ 3,509
S 20
o
S0
= y = 87,248x
- 0 o-v".“
0 0,1 0,2 0,3 0,4
p/po

Fonte: elaborada pelo autor.

Através do intercepto e da inclinagdo das curvas, podemaos
determinar a area superficial especifica (BET,,) de acordo com as
Equacdes 2.8 e 2.9 desta secdo. Assim,

Multipontos Monoponto
1 NA 1 NA
BET e =———— BET, e =————
s 1iMm AT s 1iMm
B 1 6,022x10%-1,62x107"° 1 6,022x10%.162x107"°
~ 78,709+3,509 28-0,9126 87,248 28.0,9126
=4597m*/g =43,32m?/g

Observe que os valores por ambos 0s métodos se aproximam
bastante, o que demonstra que para essa amostra quaisquer dos
metodos podem ser aplicados.

Faca valer a pena

1. Os minérios, assim como todos os materiais, apresentam uma resisténcia
em ser fragmentados em funcao de suas caracteristicas fisicas, quimicas e
mineralogicas. O parametro utilizado para avaliar essa resisténciaem minérios
€ o Wi, e também a moabilidade. Ambos os parametros se relacionam
através de modelos empiricos, como o apresentado pela NBR 11376 ABNT.
Considerando os conceitos de indice de trabalho e moabilidade, bem como
sua influéncia no processo de cominuicao, assinale a alternativa correta.

a) O indice de trabalho é o parametro tabelado que mede a quantidade
de material com granulometria abaixo de uma determinada referéncia
produzida a cada rotagdo do moinho.

b) A moabilidade de um minério corresponde a energia consumida para
reduzir uma amostra com particulas de tamanho infinito a menor que 100pm.

94 U2 - Caracterizagéo fisica e fundamentos de caracterizagdo mineralogica



c) O indice de trabalho é diretamente proporcional a moabilidade dos
minérios, quanto maior o Wi maior a moabilidade do minério.

d) O Wi corresponde a energia necessaria para reduzir o tamanho de uma
particula do infinito a um tamanho inferior a 100pum e valores médios podem
ser encontrados tabelados.

e) Moabilidade e indice de trabalho podem ser encontrados tabelados,
nao sendo necessaria a utilizacdo de ensaios para determinacdo desses
parametros para 0 minério em estudo.

2. Alguns estudos salientam que a area superficial especifica - apesar de ser
um parametro pouco avaliado para processos em mineragao -, juntamente
com a porosidade do minério, pode ter implicagdes no processo de
separacao solido-liquido. Dois métodos sao aplicados com maior frequéncia
para a determinacao de area superficial especifica de amostras minerais:
o método do permeabilimetro Blaine e o de adsorcdo gasosa, também
conhecido como BET.

Avalie o que esta sendo dito nas alternativas abaixo e julgue como verdadeiro
ou falso assinalando aquela que contém uma informagdo verdadeira acerca
do tema discutido no texto acima.

a) A adsorcdo gasosa € um meétodo cientifico, preciso e com grande
reprodutibilidade nos resultados.

b) Os resultados de ambas as técnicas podem ser comparados e demonstram
valores proximos uns dos outros, ja que ambas as técnicas sao diretas.

c) Areducgao do tamanho das particulas provoca aumento da area superficial
especifica, entretanto, esse valor é pouco significativo para uma mesma
massa de amostra.

d) O permeabilimetro Blaine € um equipamento capaz de fornecer
informacdes diretas e absolutas da area superficial especifica de amostras,
sendo empregado com frequéncia para amostras minerais.

e) A analise por adsorcdo gasosa € mais demorada pela necessidade de
construgdo das isotermas completas e utilizacdo do método de multipontos
para todas as amostras.
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3. Os resultados apresentados na tabela a seguir sdo de area superficial
especifica e porosidade de amostras de minério lateritico de niquel realizados
pelo método de adsorgao gasosa com N,. As amostras estdo compostas por
faixas granulomeétricas de interesse para a operagdo de lixiviagao.

Tabela | Area superficial especifica e porosidade de minério lateritico de niquel

BET o Porosidade
Amostra (mZ/g) Volume de poros  Tamanho médio de
(em®/g) POroS (nm )
-500+150pm 42 0,081 8,56
-150+75pm 46 0,066 6,82
-75pm 72 0,130 8,33

Fonte: adaptada de Santos (2017, p. 81)

Na preparacdo dessas amostras, ndo foi realizada qualquer operacao de
cominuicao das particulas, apenas classificacdo por tamanho.

Com base nos resultados e nos seus conhecimentos sobre os assuntos,
analise as assertivas a seguir e selecione a que contém a informacgao correta.
a) A porosidade indicou que, apesar do volume de poros ser distinto, o
tamanho médio dos poros é semelhante e indica que menor volume de
poros € consequéncia de menor numero de poros.

b) Esses resultados mostram como a granulometria influencia na BET .,
pois a porosidade é semelhante para as quatro amostras.

c) Amostras com granulometrias menores apresentaram volume e tamanho
de poros maiores, que foram responsaveis por elevar a area superficial
especifica da amostra.

d) Se utilizassemos um adsorvente diferente do N,, os resultados nao
seguiriam a mesma tendéncia observada para a BET ...

e) A analise sugere que a alteracdo da porosidade € o Unico parametro
responsavel pela alteracao na area superficial especifica.

96 U2 - Caracterizagéo fisica e fundamentos de caracterizagdo mineralogica



Secao 2.3

Fundamentos e técnicas de caracterizacao
mineraldgica

Dialogo aberto

Prezado estudante, n0s humanos temaos caracteristicas que Nnos
tornam unicos dentre os mais de 7,6 bilhdes de pessoas no mundo.
Vocé deve estar pensando que estou me referindo ao nosso DNA, mas
alguns gémeos podem possuir DNAs iguais. O que nos diferencia uns
dos outros e faz nossa identidade unica € a nossa impressao digital.
Faca o teste com seus colegas, decalque sua impressao digital e a
compare com a deles. Os minerais também possuem uma identidade
unica que marca a presenca de cada um deles. O padrao que identifica
as especies minerais € o padrdo de difracdo de raios-X, cada mineral
possui O seu. Alteracdes podem ser observadas quando os padrdes
fogem ao original.

Ao longo desta unidade, nosso trabalho se insere no contexto de
uma empresa de mineragcao que esta enfrentando alguns problemas
em sua usina de processamento mineral. Como vimos no inicio da
unidade, aempresa contratou uma equipe de consultores parainvestigar
0s problemas enfrentados e realizar um estudo de caracterizacao fisica
e mineraldgica, pautado em trés frentes. As duas primeiras, analise
granulomeétrica e a investigacdo da moabilidade, foram trabalhadas
nas secdes anteriores. Em reunido com os consultores, entrevistas
com 0OS operarios e durante a investigacdo desenvolvida nas duas
secOes anteriores, voCcés suspeitaram de que o minério processado
hoje €, mineralogicamente, diferente daquele processado Nno inicio da
atividade da empresa. Nesta etapa vocé deve investigar se as alteracdes
realmente ocorreram.

Diante desse contexto, vocé ficou encarregado de identificar se
ocorreram modificacdes das fases mineraldgicas que compdem o
minerio. Assim, VOCé comeca a apontar: qual técnica mais apropriada
para identificacdo dos componentes? Quais principios dessa técnica
permitem identificar o mineral? Que tipos de alteracdes podem ser
identificadas? Apenas a analise qualitativa € suficiente ou é necessario
quantificar as fases também?
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Para resolver essa situagcao, vocé deve conhecer os seguintes
topicos que serdo abordados ao longo desta se¢éo:

o Conceitos e fundamentos da difratometria de raios-X;
e Principio de funcionamento da técnica;
e Técnicas de identificacao e quantificacdo mineral.

Conhecer quais fases estdo presentes € uma das informacdes
mais importantes para o aproveitamento dos minérios, a partir disso
podemos pensar em meétodos de concentracdo e como diferenciar
0S minerais de interesse dos minerais de ganga. Ficou animado em
conhecer essa técnica de caracterizacao mineraldgica que € o
suprassumo da caracterizacdo de minérios? Essa técnica vocé deve
dominar, pois lhe serd muito util. Vamos aos estudos?

Nao pode faltar

Caro aluno, como foi introduzido no inicio da secao, as espécies
minerais possuem uma identidade que nos permite identifica-las. O
conceito de mineral, definido na Secdo 1.2, traz a condi¢ao para que
cada mineral exiba sua identidade. Os minerais sao substancias solidas
gue apresentam composicao quimica bem definida e sao formados
pelo ordenamento de atomos segundo estruturas que se repetem e
conferem cristalinidade e propriedades cristalinas as substancias.

O ordenamento dos atomos dos minerais ocorre segundo
estruturas de células unitarias, conhecidas como células de Bravais.
S3o 14 tipos de celulas organizadas em 7 sistemas e cada um dos
reticulos ou células apresentam disposicdes dos atomaos, distancias e
angulos entre os eixos diferentes. Para minerais que compartilham o
mesmo tipo de célula unitaria, a disposicao dos elementos na celula
resulta em distancias diferentes. Dessa maneira, cada mineral possui
uma identidade, que € conhecida como padrao de difracdo de raios-X.
Mas antes de vermos como o padrdo se manifesta, vamos entender
COmMOo sao gerados e emitidos 0s raios-X para utilizagao em analises e
também como ocorre a interacao dos raios-X com o solido para gerar
a difracao.

Os raios-X sao radiacdes eletromagnéticas com comprimento de
onda da ordem de 1 a 500nm e, por isso, carregam consigo energias
muito elevadas, podendo atingir 136keV. Para aplicacdes em laboratorio
de identificacdo de amostras minerais, € comum a utilizacao de
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raios-X emitidos por cobre. A geracdo desses raios-X ocorre pelo
bombardeamento de elétrons em uma placa de metal (cobre) através
de uma diferenca de potencial elevada (40kV) e correntes relativamente
baixas (30mA). Essas condicbes sao necessarias para permitir que o
elétron seja gjetado do filamento anodico com energia suficiente para
colidir com a placa metdlica (catodo).

Ao atingir a placa metalica, os elétrons colidem com os atomos da
placa dissipando energia na forma de calor. Apenas uma pequena parte
das colisdes € capaz de gerar raios-X que serdo utilizados para analise.
Na interacdo dos elétrons de bombardeamento com os elétrons dos
atomos da placa metalica, os raios-X sdo emitidos de forma continua.
Cada colisdo libera uma energia correspondente a transicdo dos
elétrons entre as camadas eletronicas. Entretanto, a difratometria de
raios-X utiliza transi¢bes mais abundantes e energeticas, que ocorrem
entre as camadas L e K do modelo atdbmico de Bohr. Essas radiacdes
sao conhecidas como radiagao caracteristica do metal bombardeado, e
para o cobre, 0 comprimento de onda dessa radiacao € de 1,54184nm.

Como os raios-X sdo gerados de maneira continua, € necessario
filtrar aqueles que serdo utilizados para analise, ou seja, aqueles que
Nao serdo absorvidos pela amostra (raios-X caracteristicos). Os raios-X
filtrados, com comprimento de onda especifico, sao direcionados
para interagir com a amostra. Os minerais na amostra apresentam-se
estruturados de acordo com uma das 14 células de Bravais, e portanto,
planos de dtomos podem ser identificados. Nesses planos (Figura
2.6), os feixes penetram e percorrem caminhos com comprimentos
diferentes e tendem a se deslocar para © mesmo ponto. Quando nao
ha perda de energia, © comprimento de onda permanece 0 mesmo e
0s angulos de incidéncia e ‘reflexao” sdo 0s mesmos.

Figura 2.6 | Condicdo de difracdo de raios-X em estruturas cristalinas: Lei de Bragg

Fonte: elaborada pelo autor.
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Bragg observou em seus estudos que um fendmeno de interferéncia
construtiva iria ocorrer sempre que a diferenca entre os comprimentos
percorridos pelos feixes de raios-X (L =2d senb) fossem iguais a muiltiplos
inteiros do comprimento de onda do feixe (Equagao 2.10). Assim, as
radiacdes chegariam em fase ao ponto de deteccdo. Essa descricao
ficou conhecida como Lei de Bragg em homenagem ao fisico
australiano William Lawrence Bragg, que a descreveu em 1913.

nX\ = 2dsen 0 (2.10)

Nessa equacdo, N € um numero inteiro; X € o comprimento de

onda da radiacdo; d ¢ a distancia interplanar dos dtomos; e O ¢ o
angulo de incidéncia do feixe de raio-X.

Para que seja possivel a utilizacdo desse metodo de analise, € preciso
uma fonte de emissdo de raios-X, um sistema que direcione os raios-X
para a amostra e da amostra para o detector, um sistema que detecte
o sinal fornecido pela amostra, e ainda um sistema que movimente
O conjunto tubo-porta amostras-detector, uma vez que precisamaos
varrer diferentes angulos de difracao. Essas unidades constituem os
equipamentos de difratometria de raios-X (Figura 2.7).

Figura 2.7 | Diagrama esquematico da configuragdo de um difratometro de raios-X

Tubo de raios-X .- ~
{X

%, Filtro beta
‘--J\-'
"\ Fenda soller
s Detector

| Fenda divergente

Fenda soller

Fenda convergente /
|

Amostra

Fonte: Arkin (2012, [s.p.]).

0“’ Assimile

Os tubos de raios-X ja foram descritos no inicio da se¢do. E importante
salientar que, como grande parte da energia ¢ dissipada sob a forma
de calor, os tubos requerem um sistema de arrefecimento para ndo
queimarem. Além disso, sdo necessarios os filtros de raios-X, que, em
geral, sao janelas de berilio, que permitem a passagem de comprimentos
de ondas de raios-X especificos. }
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Ao passar por esses filtros, o feixe precisa ser colimado, ou seja,
direcionado de forma paralela para a amostra. Nos equipamentos, isso €
feito com placas metalicas paralelas e fendas divergentes, convergentes
e receptoras que melhoram o sinal emitido pela amostra diminuindo a
radiacao de fundo.

Os detectores para esses equipamentos podem ser de trés tipos: por
cintilagdo, ionizagdo e de estado solido. Cada um deles apresenta
vantagens especificas e tambeém algumas desvantagens, ambas giram em
torno do angulo de detecc¢do, resolucao e tempo de analise.

Por fim, o porta-amostras pode ser fixo, quando a configuragdo do
equipamento permite a movimentagao do tubo e do detector atraves
do gonidmetro (instrumento que mede os angulos). Mas também maovel,
quando o tubo no equipamento é fixo. Essas configuragcdes modificam a
interpretacdo do angulo 8, por isso € comum observar nos resultados de
difratometria de raios-X o angulo expresso como 28 - angulo entre o raio
refratado e o incidente (Figura 2.5).

Diferentemente do caso do descobrimento dos raios-X, em que
tem-se a fotografia classica da mao da esposa de Wilhelm Conrad
Rontgen (1895), na interagdo com os cristais ou 0s solidos, busca-se os
padrdes que irdo se repetir para aguele tipo de solido. Para utilizacao
da difracao dos raios-X pelos solidos estruturados, surgiram metodos
de captura dos padrdes de difracao. Um desses métodos ¢ o de
Laue, desenvolvido em 1912, e mais tarde o método mais aplicado as
engenharias e a ciéncia de materiais, © método do po.

O meétodo de Laue foi o primeiro metodo de difracao de raios-X
utilizado para a identificacao de minerais. Nesse metodo, um feixe de
raios-X policromatico (varios comprimentos de onda) incide sobre um
cristal de um determinado mineral. Os raios-X sdo difratados em todas
as direcdes, inclusive sdo também transmitidos. Ha, portanto, duas
variantes do método de Laue, a difracao dos feixes transmitidos e a
reflexdo dos feixes difratados, que se diferenciam pelo posicionamento
dos componentes do experimento (fonte, amostras e anteparo).

Adifracao em ambos os experimentos gera um padrao complexo de
pontos que sofrerao acdo dos raios-X e se diferenciam pela intensidade,
tamanho e posicionamento (Figura 2.8a). O padréo é constituido por
elipses ou hipérboles, dependendo da configuracdo do experimento,
e pode ser utilizado para identificacdo do mineral. No entanto, essa
identificacao € complexa, pois 0 padrdo gerado nao € completo, ja
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que o cristal fica estatico, e apenas algumas condi¢cdes da Lei de Bragg
sao satisfeitas.

Na tentativa de reduzir os efeitos do padrao incompleto, foi proposto,
mais tarde, que o cristal fosse rotacionado durante a geracao do padrao
e que o filme formasse um cilindro ao redor do cristal. Os resultados
melhoraram, mas um dos eixos ainda ficava imovel, comprometendo
a difracao nessa direcao, e ainda se fazia necessaria a amostra pura.

@ Reflita

O metodo de Laue tem aplicagcdes importantes na mineralogia e
cristalografia, uma vez que € possivel identificar propriedades estruturais
através dessa técnica. O método de Laue para os profissionais da
mineracao nao € muito aplicado, pois precisamos de informacdes mais
expeditas. Alguns requisitos desse método nem sempre podem ser
cumpridos pelas amostras de mineracao. Pense um pouco a esse respeito
e identifique quais requisitos sao esses. Em alguns casos eles podem ser
cumpridos? Se sim, em quais tipos de minério?

Para suprir os requisitos necessarios ao metodo de Laue, que nem
sempre podem ser cumpridos pelas amostras minerais, foi desenvolvido
0 método do po, sendo este aplicado nos modernos equipamentos
de difracao de raios-X. Nesse méetodo, a amostra deve ser cominuida
para particulas com tamanhos inferiores a 45um, com isso, cria-se um
numero enorme de particulas orientadas aleatoriamente e capazes de
satisfazer a Lei de Bragg. Aparecem agora raias de difragdo em angulos
especificos em que ocorre a difracao, uma vez que para esse metodo
a radiacao deve ser monocromatica.

O método do po evoluiu ao longo dos anos e sua forma de aplicacao
modificou um pouco. Atualmente, os difratdmetros sdo equipamentos
eletronicos que permitem a coleta de dados de intensidade e angulo
(20). apresentando um resultado em forma grafica (Figura 2.8b).

Nos difratbmetros, a mostra € montada em um porta-amostras, de
forma a garantir a aleatoriedade da orientacdo. A amostra € colocada
em posicao intermediaria a fonte de raios-x e o detector (Figura 2.7).
Duas das principais partes dos equipamentos sao moveis e constituem
configuracdes diferentes para os equipamentos: configuracéo e §—0
(fonte e detector moveis) e §—20 (porta-amostras e detector moveis).
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Figura 2.8 | Padrdes de difracdo de raios-X pelo método de Laue por reflexdo para um
cristal de Pr, Zr, O, (a) e pelo método do pod para um minério de ferro do quadrilatero
ferrifero para particulas inferiores a 38um (b)
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€) (b)
Fonte: adaptada de Hatnean et al. (2014, p. 4) e Gomes (2017, p. 83)

Os padrées de difracdo de substancias puras e cristalinas sao
catalogados e constituem bancos de dados. Existem trés bancos de
dados principais que podem ser pagos ou gratuitos. O International
Center for Diffraction Data — ICDD (Centro Internacional de Dados de
Difracao de Raios-X) € um banco de dados americano, pago e mais
caro por conter maior numero de substancias catalogadas. O Inorganic
Crystal Structure Database — ICSD (Banco de Dados de Substancias
Inorganicas) € um banco de dados alemao, pago, poréem apenas com
substancias inorganicas. £, por fim, o Cristallography Open Database
— COD (Banco de Dados Aberto de Cristalografia) € um banco de
dados gratuito, disponivel para consultas on-line, alimentado por
dados internacionais, que surgiu a partir de um projeto académico da
Universidade de Cambridge (Inglaterra).

A identificacao das fases constituintes de uma amostra é feita por
comparagao da substancia pura com o padrao da amostra mineral.
Para auxiliar na identificacao, € necessario que se tenha realizado uma
analise quimica (semi)quantitativa, por exemplo, a fluorescéncia de
raios-X (que veremos na Secao 4.2). Antes de verificarmos como é feita
a identificacao das fases, precisamos compreender em que consiste O
padrao de difracao.

Os difratogramas sao graficos que representam a intensidade do
sinal de difracao captado pelos detectores para as configuracdes de
angulos durante a coleta de dados. Onde ocorre a difracdo, um sinal é
captado, a medida em que mais difracdes ocorrem para um Mmesmo
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angulo, o sinal € aumentado. Como sao inumeras particulas difratando
a0 mesmo tempo, o sinal também é elevado. Em geral, os resultados
Sao apresentados como a intensidade em func¢ao do dobro do angulo
de difracdo (Figura 2.8b). Conhecendo o angulo 20 eo0 comprimento
de onda do raio-X utilizado, € possivel determinar a distancia interplanar
dos planos que difrataram os raios-X através da Lei de Bragg.

Os bancos de dados apresentam os padrdes das substancias
puras com uma série de dados que incluem aspectos cristalograficos,
como as dimensdes e 0s angulos dos reticulos de Bravais. No padrdo
de difracao, os resultados sao apresentados, como a intensidade em
fungdo da distancia interplanar e também em func¢do dos indices de
Miller. Este Ultimo interessa mais aos mineralogistas e cristalografos,
pois fornecem dados cristalograficos. Aos engenheiros, a distancia
interplanar € de maior interesse, pois com ela conseguimos identificar
0S minerais mais facilmente.

Nas amostras de minérios, € comum gue mais de uma fase mineral
esteja presente. Dessa forma, o padrao captado pelos detectores ira
mostrar a sobreposicao de todas as substancias. A identificacdo das
fases é feita pesquisando-se no banco de dados © pico mais intenso
apresentado no padrdo da amostra. A cada substancia identificada,
seu padrao deve ser removido do padrdo da amostra, € Novos picos
intensos surgem. Os equipamentos fazem isso de maneira automatica,
e selecionam as novas fases candidatas. No entanto, nao se deve
confiar unicamente na selecao feita pelo equipamento. Ao analisar uma
amostra por DRX, € necessario ter uma ideia dos provaveis constituintes
da amostra em funcao de sua origem e, também, de estudos que ja
foram realizados em amostras de origem semelhante ou com tipologia
de minério parecidas.

A identificacdo das fases, vista da maneira descrita acima, pode
parecer simples. No entanto, quando a amostra analisada € polifasica,
tanto a sobreposicdo de picos como as intensidades desses picos pode
mascarar algumas fases. Portanto, € necessario um conhecimento
prévio da amostra. A difratometria de raio-X € uma técnica que serve
também para identificar a cristalinidade dos constituintes da amostra.
Uma amostra cristalina apresenta os picos bem definidos, ou seja,
estreitos e com intensidade elevada. Por outro lado, amostras amorfas
apresentam oS picos abaulados, ou seja, pouco definidos, e isso
dificulta a identificacdo dos minerais presentes, mas € um indicativo da
presenca de material ndo cristalino (material amorfo).
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vz| Exemplificando

Veja, nos dois exemplos de difratogramas, condicdes de extrema
cristalinidade, em que os picos de difragao dos raios-X sao bem definidos, e
também condicdes amorfas, nas quais aparece um domo de amorfizacao.

Figura 2.9 | Difratograma de raios-X para amostra de mulita cristalina (a) e cadinho
de porcelana com domo de amorfizacéo (b)
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Fonte: Acervo do Departamento de Engenharia de Minas da UFMG (2015 e 2017).

Umaanalise qualitativanem sempre é suficiente para a caracterizacao
mineralogica, pois muitas vezes estamos interessados em conhecer o
conteudo de cada fase na amostra. Quando a analise quimica é mais
dificil, pode-se aplicar os métodos quantitativos de analise de fase.
Rietveld foi o pioneiro no desenvolvimento de analises quantitativas
para fases minerais, No entanto, hoje, existem outros autores e outras
metodologias para quantificacao de fases (HUBBARD; SNYDER, 1988).

Os metodos novos, em sua maioria, sao reformula¢gdes do metodo
de Rietveld, uma vez que mais recursos computacionais estao
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disponiveis. Os métodos quantitativos consistem na comparagao
do padrdo gerado para a amostra com o padrdao preparado,
cuidadosamente, contendo fases semelhantes aquelas da amostra. A
determinacao pode ser feita pela comparacao da intensidade relativa
dos picos da amostra desconhecida com os de uma amostra de
guantidade conhecida, que, inclusive, pode estar armazenada Nos
recursos computacionais que acompanham os difratbmetros.

Embora seja uma analise em que a amostra ndo e destruida,
como Nno caso de analises quimicas, seu limite de deteccao € alto.
Para seguranca do metodo, as fases sao detectadas quando estdo
presentes em quantidade superior a 5%. Dessa maneira, fases
minoritarias nao podem ser detectadas pela difratometria de raios-X
e os valores inferiores a 5% na analise quantitativa devem ser olhados
com muito cuidado.

|:[_<|1 Pesquise mais

O meétodo de Rietveld € bastante complexo do ponto de vista de
modelamento matematico, mas pode ser bastante util. Pesquise nas
referéncias a seguir, e nas que estiverem disponiveis na biblioteca ou na
internet, como foi realizado o modelamento. Lembre-se, no entanto,
de que esses métodos de quantificacdo ja estdo implementados nos
softwares de andlise. Veja alguns trabalhos que aplicaram a difratometria
de raios-x como método de caracterizacao.

ERDOCIA, F. A. B. Difracdo de raios-X em minerais de bauxita e analise
através do refinamento pelo método de Rietveld. 2011. 93 f. Dissertacao
(Mestrado em Fisica) — Instituto de Ciéncias Exatas e Naturais, Universidade
Federal do Pard, Belem. 2011. p. 44-57. Disponivel em: <http://www.ppgdf.
ufpa.br/download/Dissertacoes/38_F%C3%A9lix_Erd%C3%B3cia.pdf>.
Acesso em: 31 out. 2017,

ALBERS, A. P. F.; MELCHIADES, F. G, MACHADO, R.; BALDO, J. B;
BOSCHI, A. O. Um método simples de caracterizagdo de argilominerais
por difragdo de raios X. Ceramica, v. 48, n. 305, p. 34-37, 2002. Disponivel
em: <http://www.scielo.br/pdf/ce/v48n305/a0848305.pdf>. Acesso em:
31 out. 2017.

KONIG, U.; POLLMANN, H.; ANGELICA, RS. O Refinamento de Rietveld
como um meétodo para o controle de qualidade de minérios de ferro.
Revista Escola de Minas, Ouro Preto, v. 55, n. 2, p. 111-114, 2002.
Disponivel em: <http://www. scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid
=5S0370-44672002000200007>. Acesso em: 31 out. 2017.

106 U2 - Caracterizagéo fisica e fundamentos de caracterizagdo mineralogica



Sem medo de errar

Nesta sec¢do, estamos finalizando o servico de consultoria
proposto para a unidade. A empresa de mineracao contratou um
corpo de consultores técnicos para investigar e solucionar os
problemas enfrentados pela empresa. De acordo com os problemas
apresentados - variacao da granulometria e alteracao do Wi do minério
-, € também em entrevistas com funcionarios, vocés suspeitaram
de que as alteracdes podem ser decorrentes de modificacdes
mineralogicas. Diante desse contexto e com sua experiéncia em
caracterizacdo mineralogica, vocé comeca a investigar possiveis
alteracOes para resolver esses problemas.

Para solucionar essa situagdo, vocé deve conhecer os seguintes
aspectos:

1. Fundamentos de difratometria de raios-X;
2. Técnicas de caracterizacdo de fases mineralogicas;
3. Metodologias para a caracterizacao de fases.

Na situacao acima, a alteracdo das caracteristicas mineralogicas,
sobretudo da presenca de novas fases, pode ser identificada pela
difratometria de raios-X. Melhores resultados séo obtidos com essa
técnica quando a amostra apresenta material cristalino e o tamanho
das particulas é reduzido para passante em 45um. Como a técnica
se baseia na interacao dos raios-X com as particulas da amostra, para
que o sinal da difracdo seja ampliado, € necessario gue um grande
numero de particulas difrate os raios-X para um mesmo angulo
de incidéncia. Essa € uma das razbes porque devemos optar pela
realizacdo da difratometria pelo método do po.

A difratometria de raios-X € bastante indicada para identificagao
de fases minerais devido ao padrao especifico que cada mineral gera
ao interagir com os raios-X. Esse padrdo funciona comao a impressao
digital daguele mineral; o que torna mais facil sua identificagdo do
que com a utilizagao de caracteristicas fisicas comparativas (cor,
brilho, traco...).

Na situacao vivida pela empresa, na qual alteracbes do
funcionamento da planta foram identificadas e trabalhadas nas
secdes anteriores, € provavel que tenha ocorrido alguma alteragao
na composicdo das fases mineralogicas da amostra. Na difratometria
de raios-X, além de identificar as fases minerais e suas proporcoes,
€ possivel verificar também a qualidade dos minerais em termos de
cristalinidade e, se complementada por outras técnicas, algumas
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alteracdes do tipo de substituicdo de elementos que deslocam
0S pICos.

Como podemos perceber, os diferentes minerais apresentam
diferentes resisténcias para serem fragmentados. E, nesse sentido,
Nnao so a identificacao das fases, mas também a proporcao entre elas €
importante para identificarmos as causas das alteracdes Nno processo
de tratamento da amostra. Assim, devem ser realizados tanto o teste
para identificacao de minerais pelo método do po e, com as fases
identificadas, deve-se proceder a quantificacdo das mesmas.

@ Lembre-se

A quantificacdo de fases minerais pelo método de Rietveld, por exemplo,
deve ser vista com cautela, pois o limite de difracdo de raios-X é alto (> 5%).
Com isso, fases presentes podem nao ter sido identificadas e a proporcao
das presentes pode nao representar os valores reais. De toda forma, a
quantificacao de fases € um indicativo das proporcdes entre as fases.

Para auxiliar tanto na identificacao de fases como na quantificacao,
€ importante que seja realizada uma analise quimica (semi)quantitativa
da amostra, quando possivel, facilitando o fechamento dos resultados.
Na nossa situacao, se compararmos os resultados da caracterizacao
inicial com os resultados da caracterizacdo mineralogica atual e forem
identificadas alteracdes tanto nas fases quanto nas proporcdes entre elas,
deve-se buscar as caracteristicas dos novos minérios e verificar se eles
podem alterar as caracteristicas do minério. Se a proporcao entre elas for
alterada de maneira significativa e as caracteristicas dos minerais forem
diferentes, essa pode ser a razao de todas as alteracdes operacionais.

Formalize os conceitos discutidos nesta situacdao, de modo a
propor uma metodologia para identificacao e quantificacao das
fases presentes no minério processado pela empresa nos dias atuais.
Lembre-se de correlacionar cada uma das etapas ao objetivo dela e
também ao objetivo geral, que € a finalizacao da prestacao de servico
de consultoria.

Como vocé percebeu, estamos finalizando nossa segunda unidade
de ensino que abordou, dentro do contexto de aprendizagem de uma
consultoria a uma empresa de mineracao que passa por problemas no
processamento, a analise granulomeétrica e alteragcdes das condicdes
de moabilidade, que podem ser reflexo de alteracdes na composicao
mineraldgica. Compile todos esses aspectos para que possamaos
finalizar a secdo e entregar a prestacao de servicos. Bom trabalho!
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Avancando na pratica

Difratometria de raios-X: cuidado com
amorfizagdo involuntaria!

Descri¢do da situacdo-problema

Um laboratorio de caracterizacdo de solos e rochas recebeu uma
amostra de minérios para a caracterizacdo das fases presentes. Ao
preparar a amostra para analise, levando-se em consideracdo que
o material foi fragmentado, observou-se que as particulas ficaram
muito finas. O resultado foi um difratograma sem picos evidentes e
bem definidos, mas com um pico abaulado na regido de 20 entre 20
e 30°. Sabendo que esse material ja foi caracterizado outras vezes e
evidenciou os picos de diversos constituintes, o que pode ter ocorrido
com o material caracterizado pelo laboratorio? Seria possivel identificar
0s minerais constituintes da amostra com essa técnica ou € necessaria
outra técnica?

Resolucao da situacdo-problema

Sabendo que foi identificado em outras avaliacdes, os picos das
fases que compdem essa amostra e a descricao da configuracdo
do difratograma e da preparagcao da amostra indicam que pode ter
ocorrido amorfizacao involuntaria com o material. A amorfizagao
involuntaria ocorre quando as particulas sdo cominuidas de tal
maneira que o tamanho final das particulas ndo € capaz de produzir
um padrdo de difracao com picos definidos, resultando, portanto,
em um domo contendo os picos de alguns minerais, configuracdo
semelhante a da Figura 2.9.

Pela descricdo do difratograma, ndo € possivel identificar as fases,
pOIis 0s picos nao estao definidos. Entretanto, a técnica de difragdo de
raios-X pelo método do po € a técnica correta para a identificacao de
fases minerais. Para que as fases sejam identificadas, € necessario que
se repita a preparacao da amostra, deixando as particulas um pouco
maiores. No entanto, deve-se entender como “um pouco maiores” 0s
tamanhos inferiores a 45um, pois assim garante-se a homogeneidade
da amostra.

Com maior cuidado para nao amorfizar involuntariamente a
amostra, o difratograma deve exibir os picos das fases presentes.
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Contudo, se a amostra repetir o padrdo de amorfizacao, € bastante
provavel que a amostra ndo seja cristalina. £ desse modo devemos
utilizar uma outra técnica para identificar a composicao de particulas,
como a Microscopia Eletronica de Varredura associada a analise
quimica (MEV/EDS).

Faca valer a pena

1. A difratometria de raios-X é uma das principais técnicas para identificacdo
de fases cristalinas em amostras de minérios. Existem diversos métodos
dessa técnica que devem ser aplicados de acordo com os objetivos dos
estudos que serao realizados. Além dos métodos, a amostra deve apresentar
caracteristicas que permitam a utilizacdo dessa técnica, de modo a obter
resultados conclusivos.

Analise as assertivas a seguir e assinale aquela que contém informacdes
corretas sobre a técnica de difracdo de raios-X (DRX).

a) A técnica se baseia na interacdo dos raios-X com os planos de simetria,
formados pela organizacao dos atomos dos minerais em um dos reticulos
de Bravais.

b) A Lei de Bragg, nx=dsen(20), estabelece as condicdes em que ocorre a
interferéncia das ondas que se deslocam de fora de fase para o detector.

c) Séo utilizados comprimentos de ondas de raios-X produzidos pelo
aquecimento de placas de metais para radiagdo com comprimento de
onda caracteristicos.

d) Os raios-X caracteristicos utilizados na técnica sdo, exclusivamente, de
Cu e obtidos pelo bombardeamento de elétrons na placas do metal atraves
de correntes elevadas (40A).

e) Os picos apresentados nos difratogramas estdo relacionados a distancia
entre as particulas da amostra do minério analisado durante a analise.

2. A difratometria de raios-X requer a preparacdo de amostras para
adequa-las as condigdes experimentais. Observe as assertivas a respeito da
preparacao de amostras e suas implicacdes nos resultados dos métodos de
difratometria de raios-X.

I. O método do po requer que o0 minério esteja cominuido com particulas de
tamanho maximo inferior a 45um.

Il. Particulas muito finas podem gerar resultados indesejados devido ao
efeito de amorfizagcdo involuntaria do minério.

lll. Para aplicacdo do método de Laue, é necessaria a utilizagdo de cristais
das fases minerais, sendo um método bastante utilizado em mineragdo.

IV. A preparacao de amostras para analise quantitativa pelo método de Laue
consiste na cominuicdo da amostra tendo como tamanho minimo das
particulas 45pum.
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Avalie as assertivas acima com base em seus conhecimentos e assinale a
alternativa que contém a resposta correta.

a) | é correta e para IV ficar correta deve-se substituir “método de Laue” por
“método do po”.

b) Il e IV sdo corretas e Il € falsa porque ndo existe método de Laue, apenas
de Rietveld.

c) I e ll sdo corretas, mas lll e VI sdo incorretas.

d) lll e IV sdo corretas, mas | e Il sdo falsas.

e) Todas sdo incorretas.

3. A difratometria de raios-X é uma técnica utilizada para identificar as
fases cristalinas presentes em uma amostra mineral. Mas pode tambeém ser
utilizada para avaliar qualitativamente a amorfizagdo do material, levando-
se em conta a preparagdo correta da amostra. Os dados para a técnica sao
coletados por um equipamento, o difratdbmetro de raios-X, que consiste de
componentes basicos, como tubo de raios-X, porta-amostra, detector e
sistema otico.

Assinale a alternativa que contém a informagao correta sobre esses
componentes ou o papel que desempenham no equipamento.

a) O sistema otico é representado pelo conjunto que contém a amostra e
funciona apenas como direcionador do feixe de raios-X da amostra para o
tubo de raios-X.

b) Os trés componentes principais sdo configurados de forma que o detector
deve varrer 180° para coletar um difratograma completo.

c) Os tubos de raios-X sdo responsaveis por gerar a radiagdo utilizada no
equipamento, permanecendo fixo em qualquer uma das configuragdes do
equipamento.

d) Os raios-X gerados no tubo sdo encaminhados pelo sistema otico para a
amostra e dela para o detector onde os raios-X difratados sdo contabilizados
para cada angulo de medida.

e) O detector coleta os sinais de difragdo dos raios-X provenientes da
amostra, contabilizando a intensidade para cada angulo, sem necessidade
de variagdo de sua posicao.
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Unidade 3

Microscopia ética e
fracionamento de minérios

Convite ao estudo

Caro aluno, comecamos a verificar nas duas primeiras
unidades quais as caracteristicas, os metodos e técnicas
que podemos utilizar para obter as caracteristicas que
desejamos. Mas para que utilizamos essas caracteristicas? Em
caracterizacao de minérios estamos interessados em utilizar
essas caracteristicas para poder diferenciar os minerais de
interesse dos minerais de ganga e poder aplicar os métodos
de concentracao existentes. Assim, se um minerio contem
magnetita, por exemplo, provavelmente sera utilizado um
sistema de separagao magnética, visto sua manifestacdo em
campo magnetico.

Para desenvolver essa unidade, intitulada Microscopia otica
e fracionamento de minérios, preparamos um contexto de
aprendizagem com trés situacoes relacionadas para que vocé
as resolva. Cada uma das situacdes foi desenvolvida para que,
ao final da unidade, vocé conheca o0s conceitos relacionados
a microscopia otica, liberacdo mineral e também conheca os
fundamentos e tecnicas de fracionamento mineral. Vamos
conhecer esse contexto para ja irmos pensando nas situacdes?

Imagine que uma nova ocorréncia mineral foi detectada
pela empresa na qual vocé acabou de ser contratado.
Algumas caracterizacbes ja foram realizadas e verificou-
se que a ocorréncia € composta principalmente por Oxidos
de ferro, alguns silicatos e também uma pequena fracao de
carbonatos. A caracterizacdo prévia e a regiao de origem do
minerio indicam que seja um minério de ferro caracteristico
de formacao ferrifera bandada (itabiritos). Seu supervisor



solicitou a vocé que realizasse um estudo de caracterizagao
mineralogica por microscopia otica para a identificacao das
fases e de propriedades que constituem ofs) mineral(is)-
minério e os minerais de ganga. Ele solicitou ainda que fosse
avaliado o comportamento do minério frente aos processos
de concentracao de minérios. Como sugestdo, seu trabalho
sera dividido nas seguintes etapas:

Avaliagcao das caracteristicas mineraldgicas da amostra.

i. Analise da concentragcdo de minérios utilizando
propriedades intrinsecas.

iii. Analise da concentragcdo de minérios utilizando
propriedades induzidas.

Diante desse contexto, vocé comeca a pensar em como
caracterizar essa amostra para identificar novas informacoes.
Quais outras caracteristicas vocé precisaria identificar? Quais
métodos/operacdes de concentracéo poderiam ser aplicados
nesse trabalho? Quais as premissas para que um minério possa
ser concentrado pelos meétodos avaliados? Como induzir
propriedades em um determinado mineral?

Para solucionar as situacdes decorrentes desse contexto,
vamos estudar os conteudos de cada secao e resolver os
problemas apresentados nelas. Nesta unidade estudaremos
sobre microscopia otica de luz refletida, liberacao mineral e
os fundamentos e as tecnicas de fracionamento mineral. Esta
preparado, curioso e interessado nos conteudos? Vamos (a!



Secaon 3.1l

Microscopia 6tica de luz refletida e liberacao
mineral

Dialogo aberto

Caro aluno, as caracteristicas de um minério podem ser obtidas
de diversas maneiras e cada uma delas enriguecem mais um
projeto de caracterizacdo a medida em gue se tornam conhecidas.
A caracterizacdo mineralogica, além de identificar as fases, que
€ essencial para os trabalhos de concentracdo, tambem pode
identificar propriedades diversas dentro da microscopia otica.
Outro aspecto que ja haviamos citado na Unidade 1, e que agora
veremos com mais detalhes, € um dos requisitos para a condicao
de concentragcao dos minérios. Trata-se do grau de individualizagao
dos minerais no minério. Vejamos a que situagao empregaremos 0S
conteudos trabalhados nesta secao. Lembre-se, ela esta relacionada
ao contexto de aprendizagem apresentado no inicio da unidade.

A empresa pela qual vocé foi recem-contratado detectou uma
Nnova ocorréncia mineral e agora esta caracterizando © minério para
verificar a viabilidade técnica e econdmica de sua concentracao.
Como vimos, a ocorréncia é caracteristica de formacdo ferrifera
bandada (itabiritos), onde foram verificadas a presenca de oxidos de
ferro, silicatos e carbonatos. Para complementar o estudo, vocé deve
realizar agora a primeira etapa do servico de sua responsabilidade. A
primeira etapa consiste em fazer uma avaliacdo das caracteristicas
mineralogicas da amostra utilizando a microscopia otica para
descricao das fases e das propriedades dessas fases. Sabendo que
O proposito do estudo € o processamento mineral, vocé comeca
também a investigar e a analisar 0s requisitos necessarios a avaliacao
dos métodos de concentracao do mineério.

Uma caracterizacdo satisfatoria de minérios depende da
identificacdo dos minerais de minério, da ganga, de suas texturas,
formas e o tamanho de cada fase. A partir dessa situacao, vocé se
encontra desafiado a acessar as informacgdes/caracteristicas desse
minério e precisa responder: quais técnicas utilizar? O que poderia
acessado atraves de um estudo microscopico? Ainda, a partir do
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conhecimento das texturas de seu minério, COmo VOCEé pensa em
separar apenas as fases de interesse? Ha algum requisito principal
para a concentracao de minérios e como avalia-lo?

Pararesolvermosessa situagcao devemos conhecer os fundamentos
de microscopia otica e quais as propriedades conseguimos identificar
a partir dessa tecnica. Além disso, precisamos entender o que € O
grau de liberacao de um minério, como ele implica nos resultados de
concentracao e tambem como medi-lo.

Vamos estudar esses conteudos e nos capacitarmos para resolver
essa situacao? Dedique-se ao conteudo a seguir para finalizarmos a
secdo com a resolucao desse desafio.

Nao pode faltar

A caracterizacdo de minérios envolve um conjunto de técnicas
que podem ser aplicadas de acordo com os interesses dos estudos
a serem desenvolvidos. A identificacao dos minerais que compde
uma rocha pode ser facilmente obtida pela aplicacdo de técnicas
de difratometria de raios X. No entanto, por vezes, estamos
interessados em observar aspectos texturais dos minerais, rochas
Oou Minérios que sao capazes de fornecer informagdes importantes
sobre a génese desse material e sobre seu comportamento frente a
processos tecnologicos.

A microscopia otica de luz refletida, técnica que identifica
caracteristicas morfologicas (clivagem, fratura, habito de minerais) e
fisicas (refletividade, dureza) para a distingao de minerais, também é
empregada na caracterizacdo de minérios. Entretanto, informacdes
a respeito da composicdo quimica dos minerais sao mais restritas.

A identificagdo dos minerais através da microscopia otica €
realizada com a identificacdo de propriedades oticas e morfologicas,
catalogadas para diversos minerais e a identificacdo € realizada
mediante comparacdo das caracteristicas da amostra com as
caracteristicas catalogadas. Vamos relembrar as caracteristicas
oticas e morfologicas que podem ser avaliadas pelo microscopio
de luz refletida.
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! Atencao

As propriedades oticas e morfoldgicas se manifestam de maneiras
diferentes para minerais opacos e translucidos. Em caracterizacdo
de mineérios estamos mais interessados em minerais opacos, sendo
utilizado com maior frequéncia o microscopio de luz refletida.
Geologos, no entanto, estdo mais interessados na descricdo de
minerais e rochas, aplicados a microscopia de luz transmitida. No
entanto, ambos podem ser aplicados a identificacdo de minerais.

Nesta secao, trabalharemos as propriedades oticas e morfologicas
identificadas pela microscopia otica de luz refletida. Algumas
caracteristicas sdo observadas com a utilizacdao de um filtro azul, e outras,
sem a utilizacao desse filtro se tornam mais evidentes. Veja algumas das
propriedades que podem auxiliar na identificacao dos minerais.

e Cor de reflexdo: é a cor que o mineral apresenta quando
iluminado, mais facil de ser determinada quando um mineral
de cor conhecida esta nas proximidades, como a galena que
representa o branco de reflexdo.

e Pleocroismo: corresponde a mudanca de cor do mineral devido
a modificacdo do angulo da l@amina. Normalmente, € dificil
distinguir o pleocroismo de birreflectancia para minerais opacos.

o Refletividade: representa a quantidade de luz que 0 mineral
€ capaz de refletir indicando o poder refletor do mineral.

e Birreflectancia: corresponde a reflexao seletiva da luz
gerando cores diferentes. E uma caracteristica dependente
da direcao em que a luz incide no mineral e da posicao da
amaostra NoO MICroscopio.

e Fratura: sdo rachaduras no mineral, importantes por
conterem alteragdes do mineral fraturado para auxiliar na
sua identificacao.

¢ Inclusdes: correspondem a graos de minerais ou inclusdes
fluidas contidas em um grdo de mineral.

¢ Intercrescimento: também conhecido como maclas,
corresponde ao crescimento simultaneo em direcdes
opostas de minerais divididos por um plano de crescimento.

U3 - Microscopia otica e fracionamento de minerios 119



Dureza: a dureza é uma caracteristica que pode ser
observada pela comparacdo dos sulcos deixados durante
a preparagdo da ldmina/secéo polida, sendo mais duro
O mineral que apresentar menor numero de sulcos do
polimento. Essas caracteristicas sao observadas a nicois
descruzados — analisador orientado a 902 em relacdo a
direcao do polarizador —, com a utilizacdo de filtro azul. As
caracteristicas a seguir sdo observadas a nicois cruzados
com remocao do filtro azul.

Isotropia e anisotropia: corresponde a reflexao da luz ao
longo de uma varredura de 360°. Os minerais isotropicos
permanecem pretos para todos os angulos, enquanto que o0s
minerais anisotropicos apresentam duas cores gue surgem a
cada varredura de 90°.

Reflexdes internas: sdo cores mais diagnosticas que as cores
de reflexdo e surgem quando se utiliza a luminosidade maxima.

Extingdo: € o escurecimento do mineral observados para
alguns angulos. Ndo € uma propriedade diagnostica, mas em
alguns casos pode auxiliar.

Cor de polarizagao: € a cor que o mineral apresenta, sem
a utilizacao do filtro azul, quando o mineral Ndo esta na sua
posicao de extincao.

v=| Exemplificando

A Figura 3.1 mostra dois exemplos de imagens feitas a nicois cruzados
e descruzados, para identificagdo de caracteristicas por minerografia.

120

Figura 3.1 | Fotomicrografias em microscépio otico de luz refletida a nicois cruzados
(esquerda) e descruzados ou paralelos (direita) de cristal de hematita martitica

Fonte: Ferreira (2013, p. 16).
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A identificacdo dessas e outras caracteristicas requer a
preparacdo de laminas, aplicadas com maior frequéncia em
microscopios oticos de luz transmitidas (minerais translucidos) e
secdes polidas, aplicadas frequentemente em microscopios oticos
de luz refletida. No entanto, nos dias atuais, utiliza-se tanto laminas
delgadas como polidas para analise de minerais translicidos e
opacos simultaneamente. A diferenca entre as preparacdes reside
em que a sec¢ao polida pode ser mais espessa que a lamina polida,
que apresenta espessura da amostra de 30 pM. A preparacao de
secdes polidas é bastante delicada e requer muita destreza dos
profissionais para nao destruirem as amostras.

A preparacao de amostras em secdes € realizada com a
deposicao de particulas ou de uma fatia de rocha cortada com serra
diamantada em uma mistura de resinas. Apos o endurecimento
da resina procede-se o polimento da rocha com abrasivos de
granulometria decrescentes. A lamina deve ser fosqueada com
um abrasivo e limpa para colagem da fatia de rocha polida. Apos
a colagem e secagem natural a fatia de rocha na ldmina € cortada
longitudinalmente, reduzindo 0 maximo a espessura. A fatia aderida
a lamina deve ser polida até atingir espessura de 30 pum que ¢
identificada, em qgeral, pela polarizacdo cinza dos minerais quartzo e
feldspato. Ao atingir essa espessura, a lamina deve ser lavada e limpa
para posterior analise.

A amostra preparada € analisada em um microscopio de uz
refletida. Esses microscopios sao conjuntos de sistemas opticos que
direcionam a luz para a amostra e conduzem os raios refletidos pela
amostra para um conjunto ocular ou mesmo para uma camera de
captura de imagens. O caminho optico para a luz refletida comeca
com raios que iluminam a amostra, originados na caixa da ldmpada.
Esta luz passa pela lente do coletor e no iluminador vertical, onde €
controlada pela abertura e diafragmas de campo. Depois de passar
pelo iluminador vertical, a luz é entdo refletida por um cortador de
feixes (um espelho de meia espessura ou um espelho de primeira
superficie de forma eliptica) através da objetiva para iluminar a
amostra. A luz refletida a partir da superficie do espéecime volta a
entrar na objetiva e passa para o bindculo, onde é direcionado para
as oculares ou para uma porta para fotomicrografia.
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D9 Pesquise mais

Existem alguns guias praticos para caracterizacdo de minerais por
microscopia otica de luz refletida e também de luz transmitida.
Algumas referéncias, como as de Frank (2017), Raith, Raase e Reinhardt
(2014) e o canal do YouTube do professor Henrich Theodor Frank sao
excelentes referéncias para caracterizacdo de minérios. Sugiro que
vocé consulte essas referéncias sempre que for preciso.

FRANK, H. T. Guia de minerografia: identificacdo dos minerais de
minério mais comuns ao microscopio de luz refletida pelo metodo
passo-a-passo. Porto Alegre: UFRGS, 2017.

HEINRICH FRANK. Disponivel em: <https://www.youtube.com/
channel/UCVeEaFSYjWfoY35idMIgNCA/playlists>. Acesso em: 12 dez.
2017.

RAITH, M. M.; RAASE, P.; REINHARDT, J. Guia para microscopia de
minerais em laminas delgadas. Tradugao de Maria do Carmo Gastal e
Marcia Elisa B. Gomes. 2014. Disponivel em: <http://www.minsocam.
org/msa/openaccess_publications/Thin_Sctn_Mcrscpy_2_prnt_
portugues.pdf>. Acesso em: 12 nov. 2017.

Um dos objetivos principais da caracterizacao de minérios
€ lidentificar caracteristicas que permitam a diferenciacao dos
minerais de minério daqueles minerais de ganga. Entretanto, apenas
a diferenca de propriedades ndo garante que 0s minerais possam
ser concentrados. E preciso que as particulas dos minerais estejam
individualizadas para que as propriedades que os diferenciam possam
conduzi-los a fluxos diferentes em um equipamento concentrador.

Dessa forma, a determinag¢ao do grau de liberagao € importante
em duas grandes areas da mineracao devido as suas funcdes. Uma
das areas € a mineralogia aplicada ou mineralogia de processo,
a qual busca resolver problemas observados em unidades em
operacao. Podem ser avaliados processos durante toda a cadeia
produtiva do minério, desde a lavra até processos metalurgicos.
Entretanto, o grau de individualizacdo também & empregado
em estudos anteriores a instalacdo e operacdo das unidades de
producao. Nesse sentido, o grau de liberacao, assim como outras
caracteristicas da caracterizacdo mineraldgica e tecnologica de
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minérios, fornece subsidios para os profissionais trabalharem no
aproveitamento otimizado dos recursos minerais.

Em ambas as aplicagdes da determinagao do grau de liberacdo,
para elevar o grau de individualizacdo dos minerais, € necessario
atuar na cominuicao do minério, e, guanto maior o grau de liberacao,
melhor sera a propriedade diferenciadora. Diversos autores destacam
a liberacdo do mineral como um dos principais requisitos tanto para a
mineralogia aplicada como para a caracterizacdo de minerios.

Um dos primeiros estudiosos a tratar do assunto foi Gaudin, no
final da década de 1940. Em sua metodologia, © minério deveria
ser separado em faixas granulomeétricas e avaliado por microscopia
Otica atribuindo a cada particula do minério a porcentagem da
particula constituida pelo mineral de interesse. Embora outras
metodologias tenham sido desenvolvidas desde a concepcao por
Gaudin, os principios tendem a melhorar a avaliacao da atribuicao
da porcentagem, por exemplo com a transformacao da area
da particula em um volume, por correcao estereologica (KING e
SCHNEIDER, 1993 e 1998 apud WILLS, 2006).

A metodologia de Gaudin estabelece que o grau de liberacdo
(GL) € dado pela relacdo entre a quantidade de particulas livres e
a quantidade total da fase de interesse na amostra. Essa relacao é

expressa pela Equacéo 3.1. =1D
pressa pela Equag oL ng(gj )
ng,D
(Eq. 3.1) gz:o

Nessa relacao, D representa o diametro da particula analisado
que pode ser expresso pelo diametro medio da faixa granulomeétrica
avaliada; 9, ¢é a porcentagem de mineral de interesse na particula,
que varia de 0 a 1 (ou O a 100%) e n € o numero de particulas
com aquela porcentagem de mineral de interesse. Para podermos
estimar o grau de liberacao precisamos ter conhecimento das
formas de particulas mistas que podem existir.

6&9 Assimile

As particulas mistas constituem um grande dilema na determinagao
do grau de liberacdo da amostra, uma vez gue nao e possivel estimar
com precisao a quantidade de mineral de interesse na amostra. Alem
disso, em razdo da configuracdo da particula mista, sua liberagao }
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requer particulas muito finas. Wills (2006) e Brandao et al. (2007)
demonstraram algumas formas de classificacao das particulas mistas
e como elas se comportam em um meio de classificacao (Figura 3.2).

Figura 3.2 | Formato de particulas mistas para mineral de interesse (preto) e
minerais de ganga (branco)

¥y o

Legenda: | — Justaposicdo; Il — Inclusdo vesicular; Ill = Envolvimento do mineral de interesse; IV —
Disseminacao.
Fonte: Brandao et al. (2007, p. 59).

Nessas configuracdes de particulas mistas, as particulas se deslocam
para fluxos diferentes no equipamento de concentracao. Wills (2006)
indica que particulas com maiores conteudos de mineral de interesse
tendem a se deslocar para o concentrado. No entanto, quando o
método de concentracdo envolve propriedades de superficie — se o
mineral estiver envolvido pelos minerais de ganga —, 0 processo nao
serd muito efetivo.

A analise do grau de liberacao das particulas pode ser feita
de maneira indireta também utilizando o proprio processo de
concentracdo de minérios. Como a liberacdo € um requisito para
resultados eficientes do meétodo de concentragdo, resultados
de recuperacdo (discutidos na Secdo 1.2) melhores sdo obtidos
guando as particulas do minério estao individualizadas. Em geral, €
empregado o teste do liquido denso para determinacao indireta do
grau de liberagdo do minério, como veremos nas proximas secoes.

o(b Reflita

Os metodos de determinacdo do grau de liberacdo parecem bastante
simples e factiveis. Imagine vocé trabalhando com um minério
complexo, em que mais de duas fases estao presentes. Como essa
metodologia seria aplicada? Seria possivel utiliza-la para determinar o
real grau de individualizacdo das particulas? Se nao, que tipo de analise
seria maisindicada para esse caso a fim de determinar a individualizacao
das particulas de interesse?
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Em pesquisas atuais, o grau de liberacdo vem sendo determinado
por equipamentos mais modernos capazes de realizar a avaliagdo
a partir de uma fotomicrografia de microscopio eletrénico de
varredura. O MLA (Mineral Liberation Analyzer — analisador de
individualizagao mineral), assim como o QEMSCAN (Quantitative
Evaluation of Minerals by Scanning Electron Microscopy — avaliacao
quantitativa de minerais por microscopia eletronica de varredura)
sdo sistemas automatizados capazes de avaliagdes quantitativas.

O sistema QEMSCAN é um conjunto de software e hardware
associado ao microscopio eletronico de varredura com
espectroscopia de raios X dispersivo em energia (MEV-EDS), que
utiliza imagens geradas por elétrons retroespalhados para analise
quimica e identificacao de minerais. O sistema compara 0s sinais
recebidos da amostra com um banco de dados para identificacdo
das espécies, e quando a identificacdo nao é possivel, ele indica
especies semelhantes.

Esse sistema pode ser utilizado tanto para identificagcdo como
quantificacdo e determinacdao do grau de liberacdo das particulas.
Ele € composto por um conjunto de softwares que realizam a
analise mineralogica e o tratamento de dados para entregar 0s
resultados desejados. No campo mineraldgico, esse poderoso
sistema € capaz de realizar uma analise mineralogica geral (Bulk
Mineralogy Analysis) quantificando as fases, mas tambeém ¢
possivel realizar a analise das particulas minerais (Particle Mineral
Analysis) ideal para liberacdo mineral, caracterizacdo de texturas,
granulacao e quantificacao mineralogica por particula. Existem
ainda outros modulos de analise que buscam minerais especificos
(Specific Mineral Search) e minerais traco (Trace Mineral Search)
utilizados para analise de particulas. Esses metodos trabalham
as imagens geradas pelo MEV-EDS transformando-a em pixels e
analisando pixel por pixel.

O MLA também € um sistema de aquisicao e analise de dados de
raios-x. Esse sistema consiste em um software desenvolvido para
controlar um espectrometro de raios-X dispersivos em energia acoplado
a0 Microscopio eletronico de varredura. O software MLA controla esse
sistera de aquisicao de imagens e as processa apos sua aquisicao atraves
da combinagcao das imagens adquiridas de elétrons retroespalhados
com os espectros de raios X caracteristicos dos minerais.
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Além de ser um analisador de liberacao mineral, o MLA também
€ capaz de fornecer informacdes sobre a composi¢ao quimica
de minerais e detalhes das associagdes mineraldgicas existentes
nas particulas mistas do minério. E ainda sobre a distribuicdo dos
elementos de interesse nas particulas, tamanho das particulas e dos
graos das fases de interesse e de ganga. E importante ressaltar que
a preparacao das amostras para a obtencao desses resultados € a
mesma utilizada para analise em MEV, que requer o embutimento
da amostra em resina, seu polimento e recobrimento com material
condutor, preferencialmente carbono.

Esses dois sistemas de analise tém sido empregados tanto
Nna industria quanto em pesquisas, pois € capaz de fornecer um
conjunto de resultados mais precisos que 0s demais méetodos
aplicados individualmente. Além disso, esses sistemas tem uma
capacidade de analise de dados muito elevada que nos permite
aplica-los no controle, na melhoria de processos e também
Nna caracterizacdo e avaliagdo de pesquisas minerais. Apesar
de serem sistemas desenvolvidos ha pouco tempo, datam de
2000 os primeiros equipamentos; essas analises ja encontraram
grande aplicabilidade na industria € na pesquisa. Por isso, sugiro
que pesquise mais sobre esses dois ultimos metodos que sao
altamente inovadores.

Apesar de a liberagcdo ser um requisito necessario ao
processamento de minérios, algumas propriedades diferenciadoras
podem se manifestar mesmo em graus de liberacdo ndo tao
elevados. Mesmo que a particula esteja envolvida por mineral
de ganga, o magnetismo da magnetita, por exemplo, pode se
manifestar e conduzir a particula ao concentrado contaminando-o.
Em geral, processos que envolvem a concentragao por exploragao
de propriedades das interfaces requerem maior liberacao, pois
0s reagentes, por vezes, sao especificos para um determinado
mineral. No entanto, processos que envolvem a densidade ou
mesmo a magnetizagdo sao capazes de exibir elevados indices de
recuperacao. Em alguns casos, a cominui¢ao excessiva, necessaria
para atingir a liberagcao do mineral, pode prejudicar esses sistemas
de concentracao de minerais, alterando a viscosidade da polpa,
por exemplo.
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US' Pesquise mais

O grau de liberacdo apresenta importante aspecto na mineracao, uma
vez que os produtos comercializados devem apresentar o menor indice
de contaminacdo com outras fases. Alem disso, o grau de liberagdo
influencia no desempenho dos processos. Diversos autores tém
pesquisado a respeito desse tema e utilizado diferentes metodologias
para a determinacdo do grau de individualizagcao das particulas. Para
minérios mais simples a aplicacdo dos métodos de Gaudin e métodos
automatizados fornecem resultados semelhante, mas para minérios
mais complexos a aplicagdo de MLA e QEMSCAN tem sido mais
frequente. Observe nos trabalhos abaixo a utilizagdo desses métodos.

BARBOSA, D. H. B. M.; SILVA, A. C.; MARCOS, V. A. M. Caracterizagao
granulomeétrica e automacao do metodo de Gaudin atraves do Imaged.
Enciclopédia biosfera, v. 10, n. 19, p. 166-176. 2014. Disponivel em:
<http://www.conhecer.org.br/enciclop/seminario/caracterizacao.
pdf>. Acesso em: 12 nov. 2017.

FERREIRA, R. F.; LIMA, R. M. F. Evolugdo do espectro de liberacao na
moagem de itabiritos em diferentes tamanhos e a resposta na flotagdo.
Tecnologia em metalurgia, materiais e mineragao, v. 13, p. 302-309.
2016. Disponivel em: <http://tecnologiammm.com br/files/
v13n4/tmm1041 . pdf>. Acesso em: 12 nov. 2017.

RODRIGUES, R. S; BRANDAO, P. R. G. Influencia da liberacdo mineral
nas etapas de moagem e flotacao de minério de ferro. Tecnologia em
metalurgia, materiais e mineragdo, v. 14, p. 279-287. 2017. Disponivel
em: <http://tecnologiammm.com.br/files/v14n3/tmm1153.pdf>.
Acesso em: 12 nov. 2017

Sem medo de errar

Nesta secdo estamos trabalhando no contexto de uma
investigacdo de uma nova ocorréncia mineral em depositos de
minérios caracteristicos de formacao ferrifera bandada (itabiritos)
identificados pela presenca de oxidos de ferro, silicatos e carbonatos.
Como os estudos estdo em fases iniciais, para complementar a
caracterizagcao do minério, vocé decidiu investigar o minério para
avaliar caracteristicas oOpticas e morfologicas complementares.
Sabendo que o proposito € a avaliacdo de métodos de concentracao
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que poderdo ser aplicados a0 minerio para sua concentracao, vocé
deve aproveitar o estudo de caracterizagao Optica para determinagao
de requisitos basicos aos processos de concentragao.

Para resolver a situacdo vocé deve ter conhecimentos dos
aspectos destacados a seguir:

1. Caracteristicas observadas ao microscopio oOptico que
auxiliam na identificacao de fases minerais.

Teécnicas de preparacao e de analise de amostra.
Conceito de grau de liberagao e suas tecnicas de avaliacdo.

A caracterizacdo ao microscopio optico € de grande interesse
para 0s geologos Nnos momentos iniciais da descoberta de uma
ocorréncia. Com essa técnica esses profissionais sao capazes
de indicar os possiveis minerais que compde a amostra mineral
ou o fragmento de rocha a partir de suas propriedades. A
caracterizagao em microscopio optico envolve identificacdo de
caracteristicas que podem ser diagnosticas nas determinacdes das
espécies minerais presentes. Dentre as caracteristicas utilizadas
para a identificacdo podem ser destacadas propriedades como
pleocroismo, birreflectancia, fratura, intercrescimento, dureza,
isotropia e anisotropia, reflexdes internas, dentre outras que refletem
caracteristicas opticas e morfologicas dos minerais.

Para o minério avaliado nessa situacao, a preparacao indicada
€ a de secdo ou laminas polidas que possuem procedimentos
bastante semelhantes de confeccao da amostra para a analise. A
diferenca reside em que a secao polida pode ser mais espessa que
a ldmina polida, que apresenta espessura da amostra de 30 pm.
Como se tratam de minérios composto por minerais de interesse
opacos (hematita, magnetita, goethita) e minerais de ganga
translucidos (quartzo, calcita, dolomita), a melhor técnica indicada
para caracterizacdo complementar € a microscopia optica por luz
refletida. No entanto, deve-se considerar também a utilizacdo de
microscopia optica por luz transmitida para minerais minoritarios,
principalmente alguns silicatos.

Para cada caso podem ser utilizados propriedades diferentes para
a caracterizacdo do minério. Como caracteristicas complementares,
seria interessante observar a forma da hematita (lamelar, tabular,
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porosa, martitica, especularitica) na amostra que podem afetar os
processos de cominui¢cao e concentragdo do minerio.

Em se tratando de concentragdo, deve-se avaliar também o
grau de liberacdo da amostra, mesmo sabendo que em alguns
processos de concentracao elevados graus de individualizagao nao
Sa0 necessarios para a manifestacao de algumas propriedades. No
entanto, graus de liberacdo mais elevados podem melhorar nao so
a recuperacao como também o teor nos concentrados.

Na fase de caracterizacdo de minérios, a liberacdo € utilizada
para indicar a qual faixa granulomeétrica o minério deve ser reduzido.
Para o minério avaliado nessa unidade, composto basicamente por
oxidos de ferro (particulas escuro) e quartzo e carbonatos (particulas
claras a transparentes), € possivel estimar com bastante precisao o
grau de liberacao a partir de uma amostra de minério de cada faixa
granulometrica. Para formalizar a resolu¢do dessa situacao, analise a
Figura 3.3 e inicie a constru¢ao de um relatorio a respeito da amostra
de minério do contexto de aprendizagem abordado nessa unidade.

Figura 3.3 | Fotomicrografias de microscopia dptica de luz
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Legenda: microscopia refletida para minério de ferro itabiritico dolomitico bservados a nicdis paralelos para
a faixa granulométrica —75 + 45um (A) e —45um (B) e de itabirito goethitico observados a nicois

paralelos para a faixa granulométrica de —75 + 45um (CeD).
Fonte: Gongalves (2015, p. 55-66)
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Para a avaliagédo do grau de liberacao da amostra, considere a
Figura 3.4 que apresenta a composicao de particulas hipotéticas
para um minério binario utilizando da metodologia de Gaudin.

Figura 3.4 | Distribuicdo hipotética de particulas de um minério

Legenda: mineral de interesse (preto) e de ganga (branco)
Fonte: elaborada pelo autor

Avancando na pratica

Avaliacao do grau de liberagao pelo método de concentracdo

Descricao da situagao-problema

Imagine que durante uma pesquisa de um minério vocé teve que
avaliar o grau de individualizacéo das particulas contendo hematita
e quartzo. Ndo tendo equipamentos capazes de captar imagens de
particulas de faixa granulomeétricas menores, ndo ha outra maneira
de avaliar a liberacdo pelo metodo de concentracdo utilizando a
separacao densitaria. Para isso, vocé utilizou um sistema simples de
separacao, adicionou um liquido com densidade intermediaria a de
quartzo (2,659/0”13) e hematita (5,OOQ/Cm3) e 10g de amostra.
A cada ensaio vocé coletava o sobrenadante e o afundado e analisava
quimicamente. Os resultados sdo apresentados no Quadro 3.1.

Quadro 3.1 | Massa recuperada por faixa granulométrica para um ensaio densitario

Faixa granulometrica o Massa média recuperada
<pm) Teor (%) no afundado (g)
-300+150 40 1,0
-150475 40 15
-75+38 40 5,0
-38 40 37

Fonte: elaborado pelo autor
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Discuta a utilizacdo desse método para a avaliagdo do grau de
liberacao. Como esses resultados podem ser relacionados com o
grau de liberagao do minério estudado? Esses valores sdo valores
absolutos de grau de liberacao?

Resolucdo da situagdo-problema

A determinacao do grau de liberacdo € um importante requisito
para a utilizacao de metodos de concentracdo convencionais em
tratamento de minérios. Quanto mais proximo da liberacdo total
(100%) mais a propriedade diferenciadora pode ser manifestada
na amostra. Ao avaliarmos os resultados dos ensaios densitarios
apresentado no Quadro 3.1 verificamos que a recuperagcdo (em
massa) do afundado aumenta até a faixa granulométrica de
—75+38um, com recuperacio de 50% do minério no afundado.
Esses resultados ndo indicam o grau de individualizacdo absoluto
da amostra. Entretanto, se os ensaios foram realizados da mesma
forma, eles indicam que a propriedade que diferenciam os minerais
(densidade) se manifesta melhor nas particulas nessa faixa pois a
recuperacao do mineral € maior. Com a diminui¢cdo do tamanho
da particula pode-se formar uma suspensao estavel com densidade
superior a do liquido denso o que explica a reducao da recuperacao
de massa no afundado. Para essa situacdo nao podemos indicar o
grau de liberagdo do minerio, mas sim que para a faixa —75 4+ 38um
O grau de liberagcao € maior que nas faixas superiores.

Faca valer a pena

1. Amicroscopia dptica por luz refletida identifica algumas caracteristicas que
podem contribuir para a identificacdo de minerais opacos. Inicialmente essa
técnica é utilizada por gedlogos ainda na fase de campo para identificacao
dos minerais constituintes da amostra. Muitas sdo as caracteristicas
que podem ser observadas com essa tecnica dentre elas, pleocroismo,
birreflecténcia e dureza que refletem caracteristicas Opticas e morfologicas.

A respeito das caracteristicas observadas ao microscopio optico de luz
refletida assinale a alternativa que contém a caracteristica e sua correta

definigao.

a) A birreflectancia corresponde a variagao na cor do mineral com alteracdo
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da polarizacao da luz.

b) O pleocroismo corresponde a mudanca de cor do mineral devido a
modificacdo do angulo da lamina.

c) A dureza é identificada pelos sulcos nos minerais, sendo os minerais mais
duros, mais susceptiveis a exibir esses sulcos.

d) O pleocroismo corresponde a quantidade de luz refletida pela superficie
de uma secao do mineral.

e) A dureza corresponde as rachaduras exibidas pelo no mineral sendo
importantes por conterem alteracdes do mineral fraturado que auxilia na
sua identificacdo.

2. Aconcentracdo mineralrequer trés requisitos basicos que sdoidentificados
na caracterizagcao do minério e também na existéncia de equipamentos
capazes de executar a classificacdo das particulas de acordo com suas
caracteristicas. Os requisitos basicos para a concentracdo de um minério
em relagdo a sua ganga sdo: existéncia de propriedade diferenciadora,
separabilidade dindmica (equipamentos) e que as particulas do mineral de
interesse devem estar individualizadas.

Analise as assertivas a respeito do grau de liberacdo do minério e assinale
aquela que contém informacdes verdadeiras sobre esse requisito para
concentracao.

a) O grau de liberagdo, também conhecido como grau de individualizagcdo
de particulas, tem como base a avaliagdo do minério global para sua
determinacao.

b) Sistemas informatizados para determinagao do grau de liberagdo fornecem
resultados diferentes daqueles observados pelo método de Gaudin.

c) O objetivo da determinagdo do grau de liberacdo ¢é a identificagdo da faixa
granulométrica que o minério deve exibir para minimizar os resultados de
recuperacao do mineral de interesse.

d) Sistemas modernos de avaliagdo do grau de liberacdo incluem analise
de imagens obtidas por microscopia 6tica obtidas por lupas mineralogicas.
e) A determinacdo do grau de liberagdo indica a quantidade de particulas
livres do mineral de interesse em relacdo as particulas mistas, sendo estudada
inicialmente por Gaudin.

3. O grau de liberac3o pode ser determinado diretamente através da analise
de amostras minerais. Entretanto, as vezes, os equipamentos necessarios
podem nao estar disponiveis e torna-se necessario estimar o valor da
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liberacdo, mesmo que de forma qualitativa, para indicar o qudo fragmentado
0 minério deve estar para um processo de concentracao.

A respeito do método indireto de avaliagdo do grau de liberagao assinale a
alternativa correta.

a) O método indireto identifica, assim como o direto, a faixa granulométrica
com maiores indices de liberacdo baseadas em valores absolutos.

b) Apenas o método densitario deve ser utilizado para determinagdo indireta
do grau de liberagdo do minério.

c) Pelo método indireto a indicagdo do grau de liberacdo é realizada com
base na recuperacdo do mineral de interesse no concentrado do processo
de concentracdo.

d) Processos que exploram as propriedades de superficie das particulas sdo
menos susceptiveis a variagcdes no grau de liberacdo das particulas.

e) O método indireto indica que o grau de liberacdo € igual a recuperagdo do
mineral minério no concentrado do processo utilizado para concentracdo
do minério.
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Secao 3.2

Fundamentos e técnicas de fracionamento
mineral (parte |)

Dialogo aberto

Caro aluno, na secao anterior verificamos a utilizacdo do
microscopio otico e sua aplicacdo na identificacdo de propriedades
oticas dos minerais. Verificamos também uma das caracteristicas
essenciais a concentracao do minério, a liberacdo. Naguela situacao
ficticia (Secdo 3.1) foram caracterizados e identificados os principais
minerais minério (hematita, magnetita, goethita) e minerais de
ganga (quartzo, dolomita, calcita). A liberagcdo foi avaliada para
diversas granulometrias e sera utilizada para a escolha do método
de concentragao.

As caracteristicas dos minerais sdo essenciais para a indicagao
dos metodos de fracionamento mineral, sobretudo a diferenca entre
essas caracteristicas dos minerais. Conhecendo as caracteristicas e
0s minerais que compde a amostra, vamaos realizar agora a analise
dos meétodos de concentracdo que se baseia em propriedades
intrinsecas, a segunda etapa do servico proposto na unidade. Dentre
as propriedadesintrinsecas utilizadas, adensidade e a susceptibilidade
magneética sao propriedades de destaque empregadas em metodos
de separacdo de minerais. Vejamos a situacdo que teremos de
resolver nessa secao.

Imagine que durante a caracterizacdo da amostra vocé identificou
uma quantidade pequena de minerais de Oxidos de ferro. Sua amaostra
€ composta, majoritariamente, por minerais silicatados e carbonaticos.
Nessa seqgunda etapa da nossa prestacdo de servicos estamos
interessados em identificar os possiveis métodos de fracionamento
de minérios. Com isso, vocé listou algumas técnicas que poderiam
ser utilizadas. Ao apresenta-las a seu chefe, ele solicitou que voceé se
baseie em duas delas, inicialmente, e que trabalhe com propriedades
como densidade e susceptibilidade magnética.

Imagine também que vocé deve apresentar as técnicas e as
variareis operacionais de cada uma delas. Como explicar ao seu
diretor que através das propriedades intrinsecas dos minerais
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podemos separa-los? Quais dessas técnicas poderiam apresentar
melhores resultados de concentracdo, mantendo-se as condicoes
adequadas de individualizacdo dos minerais de minério? Como
a propriedade diferenciadora se manifesta nos equipamentos e
conduz a separacdo dos minerais?

Para resolver essa situacao vocé deve conhecer quais sao 0S
requisitos para utilizagdo dos metodos de concentragao de minérios,
lembre-se gue um deles ja foi visto — o grau de individualizagdo. Vocé
deve ainda conhecer quais sao 0os metodos possiveis de aplicacao
para essa amostra e, nessa secao, trabalharemos com alguns que
se baseiam em propriedades intrinsecas. Encorajo vocé a pesquisar
mais em outras fontes os diversos metodos existentes.

Vamos buscar as ferramentas nos conteddos que serdao
apresentados e resolvermos o problema que foi proposto nessa
secao? Estude, portanto, os conteudos para verificar como resolvé-lo.

Nao pode faltar

Caroaluno, vamos iniciar os estudos dos métodos de concentracao
ou fracionamento de amostras minerais. Alguns autores consideram
apenas a separacdo em meio denso (Secdo 3.3) como meétodo de
fracionamento de amostras para a caracterizacdo tecnologica de
minérios, pois esta € mais utilizada em laboratorio. No entanto, o
objetivo da caracterizacdo € identificar caracteristicas e propriedades
que direcionem a selecao de metodos de concentracao de minério.
Consequentemente, a inclusdo de varios metodos de concentragao
na caracterizacao permite a avaliacdo dos metodos aplicaveis, assim
como a selecao de particulas individualizadas de uma espécie mineral.

A principio, o objetivo dos meétodos de concentracao nessa fase €
a obtencdo de produtos (concentrados) com alto grau de pureza, sem
Muita preocupacao com a recuperacao dos minerais de interesse No
concentrado. Porém, pode-se aplica-los também para a avaliacao do
metodo de concentracdo mineral para algumas condicdes, sendo
estudos preliminares de condicdes operacionais.

A aplicagao de métodos de concentracdo de amaostras minerais
para aplicacdo em processamento mineral apresenta trés requisitos
basicos. O primeiro deles € a existéncia de uma propriedade que
diferencie os minerais de interesse dos minerais de ganga, conhecida
como propriedade diferenciadora. Algumas dessas propriedades
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podem ser de origem natural, como a densidade e a magnetizacao,
mas podemos tambem induzi-las de acordo com 0S NOSSOS
interesses, como € o caso da hidrfobicidade/hidrofilicidade, utilizadas
para flotacdo de minérios. A propriedade diferenciadora € a condi¢cao
que fara com que as particulas de minerais minério descrevam
comportamento diferente das particulas de minerais de ganga. Por
exemplo, sabemos que a magnetita apresenta caracteristica de ser
atraida por um campo magneético, enguanto o quartzo ndo € atraido
pelo campo magnético. Assim, as particulas de magnetita e quartzo
descrevem trajetorias distintas, sendo a suscetibilidade magnética a
propriedade diferenciadora utilizada.

O segundo requisito € a liberagdo dos minerais de interesse dos
minerais de ganga. Esse aspecto foi discutido na Secao 3.1; caso
tenha alguma duvida, retorne aquela secdo. O terceiro requisito € a
separabilidade dinamica, que consiste na separacdo dos minerais
por um equipamento de operagao continua. Esse terceiro requisito €
construido a partir dos outros dois. O equipamento separa 0 material
gue o alimenta em dois fluxos: um contendo, majoritariamente, o
mineral de interesse e o outro os minerais de ganga. A manifestacao
da propriedade diferenciadora no equipamento conduz a particula
do mineral para o fluxo correto quando estas estdo completamente
individualizadas. Particulas mistas apresentam comportamento
intermediario e podem concentrar em um ou outro fluxo.

o(b Reflita

Os trésrequisitos acima sao de sumaimportancia para o funcionamento
correto de um processo de concentragdo. Reflita sobre como a ndo
observacao de cada um desses requisitos implicaria no processo
de concentracdo. Quais seriam os resultados observados? Qual a
consequéncia da ndo observancia desses requisitos? Se pudermos
interferir nesses requisitos, como deveriamos fazé-lo?

Vejamos a partir de agora, nesta secao e na proxima, os principais
meétodos de fracionamento mineral utilizado para a concentracao
de minérios.

Concentragao gravitica
A concentracdo ou separagao gravitica € um dos métodos mais
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antigos de concentracdo mineral, em que a densidade dos minerais
deinteresses e dos minerais de ganga apresenta-se como propriedade
diferenciadora. Um minério de ferro, por exemplo, € composto por
minerais que apresentam densidades diferentes; os Oxidos de ferro
(magnetita e hematita), por exemplo, apresentam densidade de,
aproximadamente, 5g/cm3 , a de goethita varia entre

33e 4,39/cm3 , com média de 3,89/Cm3 e 0s minerais de ganga
(silicatos e carbonatos) apresentam densidades que variam entre 2,6
a 2,99/0m3 .No entanto, como € usualmente empregada associada
a um fluxo de 3gua, o tamanho e a forma da particula também sdo
importantes na atuagao dos mecanismos atuantes No processo.

Atuam nos diferentes meétodos de concentracao gravitica cinco
tipos de mecanismos basicos que permitem separar as particulas
mais densas das menos densas. Em geral, como as particulas que
alimentam os concentradores graviticos tambem é possivel ocorrer
a co-classificacao pelo tamanho. Vejamos quais sao e como atuam
€Sses mecanismaos.

A aceleragdo diferencial ¢ um mecanismo atuante quando as
particulas estdo sujeitas a seguidas aceleracdes (desaceleracdes),
provocado por mudancas continuas na direcao do fluxo de polpa -
esses periodos constituem grande parte do periodo de classificacao.
Esse mecanismo ¢ influenciado pela densidade da particula e ndo
pelo tamanho.

A sedimentacgao retardada, por outro lado, € um mecanismo
que envolve a densidade, o tamanho e a forma da particula como
parametro. Esse mecanismo consiste, na verdade, em avaliar a
velocidade terminal das particulas em sedimentacao seguindo a Lei
de Stokes. Assim, particulas maiores apresentam maior velocidade
terminal e, dentre elas, as mais densas também possuem velocidades
maiores.

Na consolidagao intersticial, as particulas maiores formam
intersticios (espacos vazios) e permitem a movimentacdo das
particulas menores junto ao fluido. Com isso ha uma classificacao
das particulas por tamanho, permanecendo as menores proximo
a base do equipamento, e também por densidade, sendo as mais
densas localizadas abaixo das particulas menos densas. As particulas,
quando submetidas ao escoamento laminar, tambem podem ser
classificadas devido a diferenca de velocidade ao longo do perfil
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do escoamento laminar. Assim, as particulas sao classificadas
pelo tamanho, densidade e forma. Por fim, o ultimo mecanismo
gue pode atuar na concentracdo gravitica € a acao de forcas de
cisalhamento. Esse mecanismo atua quando a polpa flui sobre
uma superficie inclinada, quando ha movimentacdo ou ainda por
combinacao dos dois fatores. A estratificacao por esse mecanismo
€ oposta a da sedimentacao retardada.

‘rz” Assimile

A Figura 3.5 resume a classificacao das particulas em meio denso
de acordo com os mecanismos que podem atuar No processo de
concentracao.

Figura 3.5 | Principais mecanismos atuantes no processo de concentracdo gravitica
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Legenda: A — condicdo inicial; B — aceleracdo diferencial; C — sedimentacdo retardada; D — acdo de
forgas cisalhantes; E — velocidade diferencial em escoamento laminar; F — consolidagao intersticial.

Fonte: adaptada de Lins (2010, p. 302) e Wills (2006, p. 228-229)

A identificacao da facilidade de aplicacdo de um método
de concentragdo gravitica pode ser avaliada pelo critério de
concentracdo gravitica (CC), uma equagcao matematica que
relaciona a densidade media dos minerais de interesse, dos minerais
de ganga e a densidade do fluido (Equacao 3.2). Essa relacao
expressa ainda se ha facilidade para uma grande faixa de tamanhos.
Com CC superior a 2,5 0 processo sera simples e aplicado a vasta
faixa de tamanho de particulas, no entanto, para CC inferiores a 1,25
a separacao gravitica sera dificil para qualquer tamanho de particula.
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cc=thP
& —p

(Eq. 3.2)

Nessa relacdo, O, representa a densidade do mineral mais
denso, & a densidade do mineral menos denso e <<Eqn008.eps>>
a densidade do fluido de classificacao. A relacao mostra ainda a
dependéncia em relacdo a densidade do fluido, entretanto, a maioria
dos métodos utiliza a agua como meio fluido.

A separacao gravitica € dividida em dois grandes grupos: aquele em
que a separacao ocorre devido a presenca de correntes, representado
pela mesa concentradora, jigue, calha simples e estranguladora, espiral
concentradora e cone Reichert; e a separacao por meios densos
estatico ou dinamico (serdo vistos na Secao 3.3). Nessa secdo nao ha
espaco suficiente para discutirmos todos os metodos de concentracao
graviticos. Vamos trabalhar apenas com a espiral concentradora, por
ser um meétodo simples em que € possivel observar a atuacdo dos
mecanismos de separacdo. Entretanto, sugiro que vocé pesquise
nas referéncias os outros metodos de concentracdo, principalmente
aqueles que voce tiver disponivel para uso em laboratorio.

A espiral concentradora € utilizada para concentracdo de minerais
pesados com aplicacdo principal em minérios tipo aluvionar de ilmenita,
rutilo, zircdo e monazita. No entanto, esse método também ja foi
aplicado em minérios de ferro e para a recuperacao de finos de carvao.

A espiral concentradora € um equipamento constituido por uma
calha helicoidal com secao transversal semicircular modificada
(Figura 3.6). Ao longo da calha séo adicionados pontos de insercao
de dgua de lavagem e, ao final do percurso, os fluxos do minério sao
separados em concentrado, misto e rejeito.

Figura 3.6 | Esquema de espiral concentradora (Humphreys)
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Fonte: adaptada de Lins (2010, p. 317) e Wills (2006, p. 237)
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Devido ao fluxo de agua, a velocidade com que a polpa se
desloca na espiral concentradora varia de zero na superficie da
espiral e um valor maximo na interface com o ar. Essa condi¢ao,
juntamente com a sedimentacdo retardada e a consolidagao
intersticial, promove uma estratificacdo no plano vertical do fluxo.
A estratificacdo no plano horizontal concentra as particulas mais
densas proximo ao eixo da espiral devido a acdo da forca centrifuga.
As particulas mais densas tendem a expulsar as menos densas para
a superficie do fluido que desloca a uma velocidade maior. Como
elas sdo mais leves, sofrem maior acdo dessas velocidades e forcas
gue tendem a desloca-las para o raio externo da espiral. Assim, as
particulas mais densas tendem a se concentrar proximo ao eixo da
espiral onde sao recolhidas por orificios na espiral ou corta fluxo.

A operacdao de uma espiral concentradora € bastante simples,
sendo possivel alterar poucas condicdes operacionais, Como
a vazao da polpa de alimentacdo, vazao da agua de lavagem e
posicdo do corta fluxo. Entretanto, o passo da hélice — distancia
entre dois pontos com mesma posicdo angular — € o0 numero de
pontos de lavagem e coleta de material sao variaveis de desenho de
uma espiral concentradora.

As espirais concentradoras operam com fracdo de polpa entre
15 e 45% para a faixa granulométrica de 3 mm a 75 om atingindo
recuperaces da ordem de 50 a 90% dependendo do minério a
ser processado. A capacidade de uma espiral concentradora pode
atingir ate 3t/h, semelhante a outros equipamentos graviticos.
Contudo, o espaco ocupado por uma espiral € menor e pode
aumentar a capacidade de operacao para uma mesma area.

u9 Pesquise mais

Osprocessosde concentracao graviticaapresentamvariosequipamentos
que podem ser utilizados industrialmente e, por isso, tambem podem ser
avaliados durante a caracterizagdo de mineérios. Sugiro que vocé tenha
como base para a concentracdo gravitica a referéncia de Lins (2010).
Para conhecer os outros processos graviticos e como eles sdo aplicados
na industria, pesquise Mmais nas referéncias a seguir:

ARENARE, D. S. et al. Espirais concentradoras no tratamento de
minéerios de ferro: uma breve revisao. Tecnologia em metalurgia, >

140 U3 - Microscopia otica e fracionamento de minérios



materiais e mineragdo, Sao Paulo, v. 5, n. 4, p. 224-228, abr.-jun. 2009.
Disponivel em: <http://tecnologiamnmm.com.br/files/v5n4/v5n4a07.
pdf>. Acesso em: 20 nov. 2017.

LINS, F. A. F. Concentragdo gravitica. In: LUZ, A. B.; SAMPAIO, J. A.;
FRANCA, S. C. A (edts). Tratamento de minérios. 52. ed. Rio de
Janeiro: CETEM/MCT, 2010. p. 299-326.

REIS, E. L.; LIMA, R. M. F. Concentragao de finos provenientes da planta
de beneficiamento do minério de manganés da Mineragdo Morro da
Mina/RDM por mesa oscilatoria. Revista escola de Minas, Ouro Preto,
v. 58, n. 3, p. 225-229, jul-set. 2005. Disponivel em: <http://www.
scielo.br/pdf/rem/v58n3/v58n3a08.pdf>. Acesso em: 20 nov. 2017.
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Concentracao magnética

A concentracao  magnética possui como  propriedade
diferenciadora a suscetibilidade magnetica, ou seja, © comportamento
da particula sob acdo de um campo magnético. Os minerais podem
ser classificados de acordo com a suscetibilidade magneética em
minerais diamagnéticos e paramagneticos. Os minerais diamagnéeticos
sdo repelidos pelo campo magnético para uma regido onde a
intensidade do campo é menor. Os paramagnéticos, por outro lado,
tendem a se ajustar com as linhas de forca do campo magnético
e a se deslocarem em dire¢gdo ao campo magnetico mais intenso.
Dentro dos minerais paramagnéticos, ha aqueles que ainda possuem
capacidade de armazenar © magnetismo mesmo quando afastado da
acao do campo magnético, sdo os chamados ferromagnéticos.

A concentracao magnética € um metodo consagrado em
processamento mineral e também na purificacao de substancias
minerais. A aplicacdao desse metodo € realizada principalmente para
a separacao de magnetita e hematita, minerais paramagneticos,
de quartzo, dolomita e calcita (minerais diamagnéticos) no
processamento mineral. Elementos como Ni, Co, Mn, Cr e Ti,
por exemplo, também conferem paramagnetismo ao mineral,
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entretanto, a presenca de ferro no mineral eleva essa caracteristica.

A suscetibilidade magnética (K) estd relacionada com a
magnetizacao (M) sofrida pela particula sob acao do campo
magnetizante (H) e pode ser expressa pela Equacao 3.3. Os minerias
paramagnéticos assumem susceptibilidades magnéticas elevadas
(positivas) enquanto os diamagnéticos exibem suceptibilidade
magnética negativa.

(Eq. 3.3) H

A concentracao magnética, tanto em escala de laboratorio como
em escala industrial, pode ser realizada por equipamentos que
operam a seco ou a umido. A configuracao desses equipamentos
€ bastante diversificada, mas eles podem ser agrupados em
equipamentos de baixa intensidade, utilizado para separar minerais
ferromagnéticos (magnetita), e de alta intensidade, para separar
minerais de suceptibilidade magnética mais baixa.

A principio, essa relacdo de necessidade entre um baixo campo
para separar minerais ferromagnético e de campos mais elevados
para separar minerais de menor suscetibilidade magnética pode
parecer um contrassenso. No entanto, se analisarmos com
mais cautela, e lembrar que minerais ferromagnéticos sao mais
suceptiveis a0 campo magnético torna-se facil verificar que,
para separar minerais desse tipo, precisa-se de um baixo campo.
Em baixo campo, o comportamento do mineral ja sera alterado
suficientemente para separa-lo dos demais. Além disso, a utilizacao
de campos magneticos mais baixos tem menor custo para geragao
do que campos elevados e este pode ser um fator para tomada de
decisao entre um ou outro sistema de separa¢ao.

Existem diferentes metodos de concentracao de fases
minerais paramagnéetica das diamagnéticas que operam em
faixas granulomeétricas variadas desde que seja atingido o grau
de liberacdo desejado para a operacdo. Em escala laboratorial,
podemos investigar a presenca de algumas fases mesmo com imas
de mao. Em se tratando de equipamentos, 0os mais utilizados sao
0s separadores magnético de tambor de terras raras (alto campo),
separadores magnéticos de tambor (baixo campo) e o separador
magnético de carrossel, conhecido como concentrador Jones.
Os dois primeiros sao equipamento com campo magnetico fixo,
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enguanto que o ultimo € composto por um eletroima, no qual
pode-se alterar o campo magneético empregado na concentragao
das particulas.

Separadores de alta intensidade, como o caso do separador
magnetico de tambor de terras raras, € operado usualmente a seco.
Como seu ima possui um campo fixo, as variaveis operacionais
sdo basicamente a taxa de alimentacao, a velocidade da esteira
e O posicionamento do cortador de fluxo. Nesse equipamento,
o ima ocupa cerca de /0% do tambor de classificacdo, pois o
mineral magnético deve permanecer na superficie da esteira e ser
direcionado para a direcao oposta ao da fracdo magnética, que por
inércia é enviado para a frente do equipamento (Figura 3.7 (a).

Os separadores de baixo campo (Figura 3.7 (b), que em geral
operam a umido, consiste em um tambor parcialmente imerso em um
reservatorio por onde entra a polpa. O material magnético (magnetita)
€ atraido pelo ima permanente na base do tambor onde permanece
atraida até sair do campo de acdo do imda. Nessa regido o material
magneético ¢ lavado e direcionado para o fluxo do concentrado.
O material ndo magneético € removido por uma saida na base do
reservatorio do equipamento. Aqui, a principal variavel operacional &
a vazdo de polpa e a pressao de lavagem do concentrado.

O terceiro tipo de equipamento de separacao magnética € o
concentrador do tipo carrossel (Figura 3.7 (c). Na versao industrial
esse equipamento possui um carrossel que gira passando por quatro
setores diferentes: a alimentacao, em gque a polpa € inserida na matriz
do carrossel e pela presenca do eletroima, o material diamagnético
€ descartado. Ao sair da regiao de acdo do eletroima, uma lavagem
€ realizada e o produto recuperado ¢ um produto misto; ao sair
completamente da acdo do campo a matriz ferromagnética é
lavada novamente e ©0s minerais paramagneticos recuperados
no concentrado magnético. A presenca da matriz nesse tipo de
equipamento maximiza a regiao do campo e fornece superficie para
atracdo do material magnético. Na versao laboratorial, existe apenas
uma célula, o campo ¢ fornecido por um eletroima que deve ser
ligado e desligado durante a operacdo. Aqui nesse equipamento
temos como variaveis operacionais 0 campo magnético aplicado, a
matriz ferromagnética (esferas, placas e distancia entre as placas), a
pressao de alimentacao e a pressao da agua de lavagem dos produtos.
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Figura 3.7 | Equipamentos de separacdo magnética
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Legenda: Esquemas de concentradores magnéticos de alto campo operado a seco (A), de baixo campo operado
a umido (B) e Jones — eletroima (C)
Fonte: adaptada de Pereira (2016, p. 19) e Wills (2006, p. 357 e 360)

v=| Exemplificando

A existéncia de equipamentos de baixo e alto campo € essencial para a
separacao de alguns minerais e evitar a paralizacao dos equipamentos
por entupimento das matrizes. Por exemplo, um minério que apresenta
alto conteudo de magnetita deve ser tratado primeiro com um
equipamento de baixo campo para que essa magnetita seja removida.
Posteriormente, o rejeito dessa operagao pode ser tratado com um
campo de maior intensidade, para concentracdo de outros minerais
paramagneticos. A ndo observacdo desses aspectos pode ser prejudicial
tanto para a operacao como para a caracterizagao de mineérios.

Ambos 0s métodos de concentracdo podem ser avaliados dentro
da caracterizacao tecnologica para investigacdo de formas de
concentracao de um minério. Por isso, conhecer as caracteristicas
e seus requisitos pode nos auxiliar a verificar quando um ou outro
metodo pode ser avaliado.

Sem medo de errar

Nesta secdo estudamos alguns dos metodos de concentragao
baseados em propriedades intrinsecas da amostra; vamos agora
aplicar esse conhecimento para resolver a situagao apresentada no
inicio da secao, que surgiu do contexto de aprendizagem apresentado
no inicio da unidade. Vamos relembra-la?
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Vocé esta investigando a amostra de uma nova ocorréncia
mineral que foi caracterizada por conter oxidos de ferro (magnetita,
hematita e goethita), silicato (quartzo) e carbonatos (calcita e
dolomita). Como o seu objetivo no trabalho é identificar opcdes
de métodos de concentracao, voce listou alguns e seu chefe pediu
que, primeiramente, avaliasse aqgueles que utilizassem propriedades
intrinsecas do mineral. Portanto, nessa segunda etapa da prestagao
de servigos, vocé deve conhecer as caracteristicas do minério e
selecionar métodos que podem ser utilizados para esse minério.
Vocé deve apresentar ao seu chefe algumas opcdes de metodos
de concentracao e suas variaveis operacionais que podem alterar
0s resultados da concentracao. Com isso vocé deve identificar quais
propriedades diferenciadoras poderiam ser utilizadas e avaliar qual
técnica poderia apresentar melhores resultados para esse minério.

Para resolver essa situacao vocé deve estar atento aos seguintes
topicos:
1. ldentificar as propriedades diferenciadoras corretamente.

2. Aplicar os critérios de avaliacdo preliminar dos métodos de
concentragao.

3. Conhecer as técnicas e suas variaveis operacionais.

A composicao da amostra indica que podemos utilizar duas
propriedades diferenciadoras para avaliar o comportamento do
minério em processos de concentracdo. Com essa coOmposicao
mineralogica podemos identificar a densidade como uma das
propriedades que podem ser utilizadas. A densidade dos oxidos de
ferro (magnetita e hematita) € de aproximadamente 5g/Cm3 eade

goethita varia entre 3,3 e 4,3g/Cm3 , com média de 3,89/Cm3 :

A densidade dos minerais de ganga (silicatos e carbonatos) varia de 2,6 a
2,99/0m3 . Essa caracteristica indica que podemos utilizar os metodos
graviticos para avaliar a concentracdo dos minerais de interesse.

A avaliagcao preliminar da aplicacao de metodos graviticos envolve
a determinacdo do critério de concentracdo (CC) que, como vimos,
€ um indice gue mede a facilidade da utilizacdo de técnicas graviticas
(Equacdo 3.2). Considerando como meio fluido a dgua, o CC para esse
minério ¢ de 2,3 que indica que esse minério pode ser classificado
pelos métodos graviticos.
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Os metodos graviticos compreendem diversas técnicas, sendo a
espiral concentradora uma das mais empregadas para a concentragao
de minérios de ferro. Nessa técnica a polpa € alimentada em uma
calha helicoidal e descreve um movimento descendente. Durante
O movimento as particulas sao classificadas, permanecendo as mais
densas proximas ao eixo do helicoide e as menos densas na porgao
externa da calha. Essa técnica, diferente das outras, possui poucas
variaveis operacionais, dentre elas, a vazdo de polpa e a concentracdo
de solidos, a granulometria, a pressao da agua de lavagem e, em
alguns equipamentos, a posicao do corta fluxo dos produtos. Cada
uma delas deve ser avaliada de modo a maximizar os resultados de
recuperagdo e teor dos elementos/fases de interesse, lembrando-
se sempre que a granulometria interfere no grau de liberacdo. Uma
das vantagens desse método em relagcao aos outros € a auséncia de
partes moveis e a area que ele ocupa.

A concentragdo gravitica ndo € o unico meétodo que pode ser
avaliada e apresentar resultados promissores. A amostra contém
minerais paramagnéticos (magnetita e hematita) e minerais
diamagnéticos (quartzo, dolomita, calcita), e ainda a goethita (Oxido de
ferro hidratado), resultado da alteracdo de magnetita e hematita que
dependendo do processo pode se comportar como mineral minerio
ou ganga. E possivel, portanto, explorar a diferenca de suceptibilidade
magneética atraves da concentracdo magnéetica.

Aexisténciade minerais paramagneéticos € umimportante indicativo
de resultados promissores para essa tecnica. No entanto, tem-se
gue levar em consideracao a existéncia de magnetita e hematita.
A primeira é fortemente magneética e, dependendo da quantidade,
pode provocar o entupimento das matrizes de equipamentos que
podem prejudicar os resultados da separacao. A hematita, menos
suscetivel ao magnetismo, necessita de um campo magnéetico maior
para a separacao das fases ndo magneticas.

Dentre as técnicas mais empregadas estdo a separacao de alta
intensidade a seco (Terras raras), cujas variaveis operacionais sdo a
taxa de alimentacdo, a velocidade da esteira e a posicao dos corta-
fluxos. Outro método que pode ser aplicado, mas para separacao
de magnetita € a concentrador a umido de tambor de baixo campo,
apresentando como variaveis operacionais a alimentagao de polpa e
a pressao da agua de lavagem do tambor. Ha ainda o concentrador
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Jones, que corresponde a um sistema tipo carrossel em que o
campo magneético € criado por um eletroimda. Nesse equipamento,
sao variaveis a serem exploradas a taxa € a pressao de alimentacao, a
pressao da agua de lavagem em cada ponto, o tipo de matriz e o valor
do campo magnético utilizado.

Entre esses dois métodos, a concentracdo magnética pode
apresentar melhores resultados, uma vez que a diferenca entre a
suscetibilidade magnética entre os minerais paramagneticos e os
diamagneéticos ¢ elevada, pois nos diamagneticos Ndo sdo compostos
por ferro. Apesar da diferenca de densidade ser elevada, o0 processo
gravitico deve ser avaliado com mais cautela. Para comparacao entre
0os dois métodos deve-se avaliar também as condicdes e custos
de operacao dos processos de concentracdo e quantas vezes é
necessario repetir o0 processo para atingir amostras de minerais
individualizados (caracterizacao de minérios).

A avaliacdo das opcdes de concentracado de minérios € util nao
sO para a caracterizacao do minério, mas também para identificar
0 meétodo que fornece os melhores resultados para extrapola-los
para a unidade industrial. No estudo de caracterizacao busca-se
avaliar também as associacdes de minérios e, por isso, devem ser
consideradas as varias opcdes aplicaveis e suas variaveis de operacao.

Para formalizar essa segunda etapa do seu trabalho, prepare um
documento contendo as opcdes de méetodos de concentragcao que
podem ser utilizados para concentragcdo do minério estudado. Esteja a
vontade para incluir outros metodos graviticos, propondo alternativas
a espiral concentradora. Apresente esse documento como sendo
uma proposta de estudo a ser realizada. Bom trabalho!

Avancando na pratica

Minério fosfatico e separagcdo dos 6xidos de ferro

Descrigcdo da situacao-problema

Um colega de profissdo lhe apresentou uma amostra de minério
fosfatico de origem carbonatitica da regido de Araxa-MG para
caracterizacao mineralogica. Durante a caracterizacao vocé identificou
além de fosfatos e quartzo, uma pequena parcela de magnetita e
hematita. Vocé precisa avaliar formas de concentracdo desse minério
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fosfatico para adequa-lo a condicao comercial. Especificamente, ha
preocupagao com o conteudo de ferro na amostra que expresso
em Fe,O, deve ser inferior a 2%. O quadro a seguir apresenta as
propriedades dos minerais constituintes da amostra.

Quadro 3.2 | Propriedades fisicas dos minerais constituintes do minério fosfatico

Densidade média | Susceptibilidade magnética
Mineral (g/cma) (X1 0—6)
Apatita 3,2 -10,6
Quartzo 2,64 -154
Hematita 53 1300-7000
Magnetita 51 3000000

Fonte: adaptado de Mineralogy Database (2012), Bleil e Petersen (1982) apud Hrouda, Chlupacova e Chadima
(2009, p. 4).

Avalie como poderia ser removida a fragcdo de oOxido de ferro.
Qual técnica poderia ser utilizada e qual seria a fracdo concentrada?
Desenhe uma possivel rota para concentracao desse minerio.

Resolucdo da situagdo-problema

E comum observar a associacdo de Oxidos de ferro a minérios
fosfaticos de origem magmatica. Em geral, € possivel observar a
presenca de magnetita e hematita como contaminantes desses
minerios. Como o produto comercial exige concentragcdes baixas
de ferro, € necessario remover O excedente ainda No processo de
concentracao da rocha fosfatica. A utilizacao de métodos graviticos
pode nao ser efetiva, pois, considerando como fluido de separacao
a agua (p = 1,Og/cm3), o critério de concentracao (CC) calculado
pela Equacao 3.4 expressa facilidade de separacao em relacdo ao
quartzo, mas nao em relacao a apatita.

b -p_ 53-10 53-10

CCquartZo - 6| —p - 265-10 =26 CCapatita = m == 1,9

(Eq. 3.4)

A presenca dos oxidos de ferro ¢ um forte indicativo de
que O minério deve passar por uma etapa previa de separacao
magnetica, dada a suscetibilidade magnética elevada dos
minerais constituintes da amostra. Nesse processo, a separacao
magnética € vista como uma forma de purificacdo do minério
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antes de sua concentracao, visto que o objetivo € a concentracao
do minério fosfatico.

Como o minério possui pequena parcela de hematita e magnetita
€ possivel efetuar a separacdo magnética por um metodo de alta
intensidade. Nesse caso, ambos os Oxidos de ferro serdo separados por
um Unico equipamento sendo o concentrado de interesse a porgao
ndo magnética (fosfatos e quartzo). O fosfato, que sera concentrado,
€ 0 quartzo seguem para outro processo de separacao.

Assim, uma rota possivel para concentracao desse minério
compreenderia as etapas de fragmentacdo e classificacao,
sequida pela separagao magnética (eliminando oxidos de ferro) e
posteriormente a flotacdo do mineral de interesse para geragao do
concentrado fosfatico.

Faca valer a pena

1. Aconcentracdo gravitica ¢ um dos métodos de concentracdo mineral mais
antigos empregado para concentrar minerais que apresentam diferencas
entre suas densidades. A concentracao é realizada, normalmente em meio
liguido com alimentacao de polpa nos equipamentos. A concentracdo do
mineral mais denso & obtida pela atuacdo de até cinco mecanismos no
processo de classificacao. Os trés exemplos da Figura 3.8 sao resultado da
atuacdo desses mecanismos.

Figura | Resultados da acdo de alguns mecanismos do processo de
concentragado gravitica
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Fonte: adaptada de Lins (2010, p. 302) e Wills (2006, p. 228)

Analise os resultados da atuacdo dos mecanismos do processo de
concentragdo gravitica e assinale a opcao que descreve corretamente
um deles.
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a) | é resultado da aceleracdo diferencial, que ocorre devido as variagdes de
aceleragdo constantes e, por isso, é dependente do tamanho e da densidade
das particulas.

b) Il é resultado da consolidacdo intersticial, devido a estratificacdo das
particulas ao longo do perfil do escoamento laminar.

c) Il é resultado da sedimentacdo retardada, que consiste na avaliagdo
da velocidade terminal de sedimentacdo (Lei de Stokes) e independe do
tamanho da particula.

d) Il é resultado da aceleracdo diferencial, que permite as particulas menores
transitarem junto ao fluido pelos espacos deixados pelas particulas maiores.
e) | é resultado de sedimentacdo retardada, mecanismo que obedece a Lei
de Stokes e depende tanto do tamanho da particula como da densidade.

2. Os métodos de concentracdo graviticos sdo conhecidos da industria
mineral ha bastante tempo, como o método de concentracdo que explora a
diferenca de densidade entre os minerais e separa 0s minerais mais densos
dos menos densos. A polpa alimenta calhas em formato helicoidal e, durante
o movimento de descenso, atuam sobre as particulas os mecanismos de
sedimentacdo retardada, consolidacdo intersticial. Ha ainda atuacao da
forca centrifuga que impele as particulas menos densas para a parte externa
da calha mantendo as particulas mais densas proximas ao eixo do helicoide.

A descricdo acima corresponde a de um equipamento de concentracao
gravitica. Assinale a alternativa que contém o nome desse equipamento.

a) Parafuso classificador.

b) Cone concentrador.

c) Espiral concentradora.

d) Hidrociclone.

e) Concentrador Terras Raras.

3. Em uma caracterizacdo de minérios buscou-se individualizar os minerais
da amostra para caracterizacao mineraldgica. A analise por difratometria
de raios X indicou a presenca de magnetita, hematita, quartzo, calcita e
dolomita. Foram estabelecidas trés rotas principais para a separacao dos
minerais que sao apresentadas no quadro a seguir. A etapa subsequente é
alimentada pelo rejeito da etapa anterior (hdo magnético, menos denso).
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Quadro | Métodos de concentracdo e ordem de realizacdo

Espiral Separacao Separacdo magnética
Rota b magneética de alto parace 9
concentradora de baixo campo
campo
I 1 2 3
I 3 2 1
Il 3 1 2

Fonte: elaborado pelo autor

Apenas uma dessas rotas apresentou separagdo entre os oxidos de ferro e
0s minerais de ganga.

Considerando a composicdao do minério, avalie as trés rotas indicadas e
assinale a alternativa que contém a avaliagcdo correta da rota, sendo uma
critica ou ndo.

a) A rota Ill apresenta problemas ja no primeiro estagio ao concentrar os
oxidos de ferro em uma mesma fragdo ficando a segunda e terceira etapas
para melhorar a qualidade do ndo magneético.

b) Na rota I, ndo foi possivel individualizar os oxidos de ferro devido
a aplicacao da espiral concentradora em primeiro lugar, pois estes
concentraram-se no rejeito ndo magnético.

c) Narota Il houve primeiro a concentragao da hematita, seguida da magnetita
e a espiral foi utilizada para melhorar a condigdo do rejeito ndo magnético.
d) Narotal, a utilizagdo do separador magnético de baixo campo € necessaria
pois o de alto campo nao € capaz de remover a hematita da amostra.

e) A rota Il separa primeiro os dxidos de menor suscetibilidade magnética
na primeira etapa, mesmos estando na presenga de minerais mais
suscetiveis sendo, portanto, a rota correta.
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Secao 3.3

Fundamentos e técnicas de fracionamento
mineral (parte Il)

Dialogo aberto

Caro aluno, estamos finalizando a nossa terceira unidade do
livro. Ao conclui-la, espera-se que vocé tenha adquirido como
competéncia conhecer os principais conceitos relacionados a
microscopia otica e liberacdo mineral, bem como os fundamentos
e as teécnicas de fracionamento mineral. Nesta se¢do, assim como
na anterior, trabalharemos os metodos de concentracdo que
podem ser aplicados para o fracionamento de minerais ou mesmo
para avaliacao do comportamento do minério frente ao processo
de concentracdo. Finalizaremos o estudo de méetodos que utilizam
propriedades intrinsecas e introduziremos o metodo para que
possamos induzir a propriedade desejada Nos minerais.

Para aplicar os topicos que serao discutidos nessa secao veja
a situacdo que teremos que resolver apos o estudo do conteudo.
Lembre-se de que essa situacado foi desenvolvida a partir do contexto
de aprendizagem, apresentado no inicio da unidade.

Ao realizar os estudos de caracterizagdo mineralogica por
microscopia otica (Secao 3.1) voceé identificou as fases presentes
no minerio. A partir da caracterizacdo foram avaliados métodos
graviticos e magnéticos de separacdo (Segao 3.2). Voce e seu chefe
acreditavam que os resultados seriam bons, mas esses métodos
nao foram promissores. Imagine gque ocorreu a concentracao do
minério, mas ainda houve muita perda de oxidos de ferro no rejeito.
Em discussao com seu chefe, vocés decidiram investigar a flotacdo
desse minério como alternativa para separacao dos oxidos de ferro
dos silicatos e carbonatos, constituindo a ultima etapa do servico
proposto na unidade.

Imagine que para realizar a essa ultima etapa, os seguintes
topicos deverao ser explorados durante a resolucdo: € possivel
separar minerais hidrofilicos, pois eles ndo flotam naturalmente?
Seria possivel induzir a propriedade diferenciadora requerida para
que os minerais fossem diferenciados? Considerando a composi¢cao
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mineralogica, quais minerais deveriam flotar e quais deveriam
permanecer afundados? Qual delas seria o concentrado?

Com a resolucdo dessa situacdo, derivada do contexto de
aprendizado, finalizaremos a prestacdo de servicos proposta na
unidade. A prestacao de servicos envolve o estudo de caracterizagao
mineralogica por microscopia otica e a avaliacao de metodos de
concentracao para um minério itabiritico.

Nessa ultima etapa, devemos conhecer os aspectos relacionados
a flotacdo. Vamos aprofundar nossos estudos a respeito da flotacao
e também da separacao em meio denso? Convido vocé a estudar
O conteudo dessa secdo e a desenvolver os itens pedagogicos
propostos ao longo do texto. Aproveite esse conteudo para
pesquisar diversos exemplos de aplicacao industriais dos metodos
de concentracao estudados na unidade.

Nao pode faltar

Caro aluno, nesta unidade vamos finalizar o estudo dos
metodos de concentracdo mineral abordando duas outras técnicas
empregadas para concentracao em escala de laboratorio e em
escala industrial. O primeiro dos métodos estudados nesta secdo é a
separacao em liquidos densos que esta inclusa dentro dos metodos
de separagao gravitica. Entretanto, como o fluido de concentragao
pode ser variado, nem sempre o metodo € apresentado junto
aos demais metodos graviticos. O ultimo meéetodo € um dos mais
desenvolvidos e empregados atualmente para a concentracao de
mineérios. A flotacao € um dos métodos mais estudados no campo
de tratamento de minérios. Vejamos entdo o gue sao esses metodos
€ suas caracteristicas.

Separagcao em meio denso

A separacdo em meio denso (DMS — Dense Medium Separation)
possui a densidade dos minerais como propriedade diferenciadora
dos minerais minério e dos minerais de ganga. Esse meétodo é
aplicado a separacao dos minerais mediante a utilizacdo de liquidos
organicos, solucdes de sais inorganicos ou ainda utilizacdo de
suspensdes estaveis de minérios. Seu principio de separacdo dos
minerais € o0 mais simples dentre 0s processos graviticos e ocorre
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devido a utilizacao de um liguido com densidade intermediaria as
dos minerais que se desejam separar.

O minério em contato com o meio denso € classificado
(concentrado) em uma porgcao com densidade superior ao do
liquido que ficara concentrada na fracdo afundada. A outra por¢ao, o
flutuado, contém os minerais com densidade menor que a do liquido
empregado. A separacdo em meio denso apresenta como grande
vantagem a separacdo de minerais com densidades muito proximas,
gue nao pode ser conseguido com outros meétodos graviticos.

Os liquidos utilizados para a separacao sao normalmente liquidos
0organicos e, por isso, sao caros e muitas vezes toxicos. Se manuseados
de maneira incorreta pode causar danos ao operador. Dessa maneira,
deve ser utilizado o menor volume possivel e em condicdes de
seguranca de operacao. O Quadro 3.3 mostra os principais liquidos
densos aplicados a esse méetodo em escala laboratorial.

Quadro 3.3 | Principais substancias e suspensdes empregadas na separacdo em
meio denso

Densidade
Liquido Formula quimica (g/cm3) Solvente
Tetracloroetano CC|2 .CC|2 1,631 Etanol
Tetrabromoetano CHBr,.CHBr, 2,964 Aguarras ou
tetracloreto de
lodeto de metileno CH2|2 3,310 Propanona
(acetona)
Solucdo Clerici TI(HCO,)+TI(C;H,0,)  4,280-4,800 Agua
Suspensag de } o5
magnetita
Suspensdo de Fe-Si - 3,3

Fonte: adaptado de Wills (2006, p. 247;248); Jones (1987, p. 31); Campos; Luz; Braga (2010, p. 332)

Como dito, a aplicacdo de liquidos densos organicos que sao
caros e toxicos em escala industrial nao é viavel. Equipamentos como
o cone Wenco, LARCODEMS e Dyna Whirlpool utilizam suspensdes
como as de magnetita e Fe-Si como fluido denso. O primeiro € um
equipamento que faz a separagao sem utilizagdo de forcas centrifugas
externas, porém, estd baseado apenas na diferenca de densidade. Os
dois outros sao cilindros com alimentacdes de polpa e liquido densos
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tangenciais e de maneira oposta, minimizando a classificagcdo das
particulas por tamanho e permitindo a manifestacao da densidade
como caracteristica principal da separacao. Aqui ndo cabe a descri¢ao
completa desses equipamentos, pois eles devem ser estudados em
uma disciplina de tratamento de minérios.

No laboratorio, no entanto, a separacao ocorre de maneira estatica
em béqueres contendo o liquido denso e, para esses casos, podemaos
aplicar esses liquidos organicos tendo cautela para evitar contato
com a pele. Ainda assim, temos limitacdes ao aplicar esse metodo
em laboratorio, uma vez que 0s volumes de amostras separados sao
pequenos, e claro, com alta toxicidade das solu¢cdes empregadas —
sobretudo da solucao Clerici. Caso contrario, a densidade maxima
atingida pelos organicos é de 3,310 g/cm3 do iodeto de metileno.

v=| Exemplificando

A separacdo em meio denso em escala de bancada pode ser realizada
atraves da utilizacdo de liquidos densos em ordem decrescente de
densidade. Assim, inicia-se a separacao com um liquido mais denso e
o material que flutuar deve ser lavado e transferido para o liquido denso
com densidade inferior. O afundado € coletado, lavado e analisado.
Com isso para cada liquido é provavel que tenha uma parcela afundada
e outra flutuante e cada uma delas deve ser caracterizada. A Figura 3.8
mostra um exemplo simples de separacdo em meio denso.

Figura 3.8 | Esquema de separacdo em meio denso

Alimentacao

\

FIIPPIIII 70

-2,55

Flutuado HILEIEI s I FIIIIIIIIIIF.

Densidade Densidade Densidade

2,90 2,85

2,55

777720520007 IR e . = s m.e.e . 2IPSAIIIIISS,

+2,90 Afundado  2.85-2,90 2,55-2,60

Fonte: adaptada de Wills (2006, p. 257).

A separagao em meio denso pode ainda auxiliar na avaliagdo
de outros metodos graviticos de concentracdo, indicando aqueles
que sao mais apropriados com base na porcentagem de material ao
redor daguele em que se deseja a separagao. Esse método qualifica a
separagcao em nivel de facilidade (Quadro 3.4).

U3 - Microscopia otica e fracionamento de minerios 155



Quadro 3.4 | Indicacdo de processos graviticos de separacdo a partir de ensaios de DMS

Porcentagem de
massa proximo
a densidade de Facilidade de p davel T
interesse separacio rocesso recomendave ipo
(+£0,1)
0-7 Facil Qualquer processo Jigue, mesas,
espirais
Dificuldade . calha, cones,
7-10 moderada Processos eficientes DMS
10-15 Dificil Processo_s_e operagao
eficiente
15-25 Muito diffcil Processos e operacdo DMS
muito eficiente
Limitado a poucos DMS com
Extremamente B
+25 e processos com eficiéncia controle
dificil ~
de operagdo elevadas elevado

Fonte: adaptado de Mills (1978); Bird (1931) apud Wills (2006, p. 260); Gupta; Yan (2006, p. 543)

A separacao em meio denso, apesar de ndo apresentar grandes
aplicacdes industriais devido a maioria dos liquidos densos serem
toxicos, possui algumas aplicagdes com suspensdes de minerais.
Além disso, ela € importante para auxiliar na indicacdo dos
metodos que desempenharam melhores performances. Por isso,
sua aplicacdo em escala de laboratorio € importante, tanto para
separacao de fases como para caracterizacao dessas fases.

Separagao por flotacao

A flotacdo ¢ um dos meéetodos mais modernos de separacao
e concentracdao de minerais. Patenteada no inicio do século XX,
O processo e 0s mecanismos tém sido estudados até hoje para
compreensao e descoberta de novas facetas. A flotagdo, tambem
conhecida como flotacdo em espuma (froth flotation), ¢ um
processo fisico-quimico de separacao de particulas solidas que
explora diferencas das propriedades de superficies dos minerais.
Diferentemente dos outros processos de concentracao, a teoria
envolvida que envolve esse método é complexa e foge ao escopo
desse livro.

Os processos de concentracao mineral dependem da existéncia
de trés caracteristicas basicas, que ja foram estudadas ao longo das
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unidades desse livro: liberacao mineral, que para a flotacdo € um
requisito, ja que depende da superficie da particula; separabilidade
dinamica, contemplada pela utilizacao de equipamentos que
operam em regime continuo; e propriedade diferenciadora que,
para a flotagdo, ndo necessariamente € intrinseca aos minerais
como nos metodos graviticos e magnéticos.

A separacao na flotacdo utiliza como propriedade diferenciadora
a hidrofobicidade ou molhabilidade das particulas para transporta-
las a diferentes fluxos. A hidrofobicidade consiste na afinidade que
as particulas tém de serem carreadas pelo ar em funcdo de sua
caracteristica apolar. Em contrapartida, particulas que apresentam
maior afinidade com agua (hidrofilicas) tendem a ndo interagir com
substancias apolares.

A maioria dos minerais quando em suspensao aquosa (polpa)
adquirem cargas e se tornam hidrofilicos. Poucos sao os minerais
naturalmente hidrofobicos, por exemplo: grafita, molibdenita,
talco, pirofilita e carvbes. Com isso, a flotacdo deveria ter aplicacdo
muito restrita, mas este € um meétodo que permite a indugao da
propriedade diferenciadora nos minerais naturalmente hidrofilicos
para transforma-los em hidrofobicos e possibilitar sua separacao.
Os fundamentos das técnicas que exploram as diferencas de
caracteristicas de superficies e a utilizacao de modificadores de
superficie sao estudadas no campo da ciéncia conhecido como
propriedade das interfaces.

Os solidos quando imersos em agua tendem a formar uma
superficie carregada. A presenca de ions na solucao é capaz de
modificar essa carga através de mecanismos de adsorcdo, que
variam desde uma atracao fraca (eletrostatica) com ions hidratados,
até mesmo adsorcdo em sitios especificos (adsorcdo quimica)
mesmo quando ha repulsdo eletrostatica. Uma das grandezas
diretamente mensuraveis e de grande importancia para a flotacao
€ o potencial zeta (propriedade elétrica) que pode ser identificado
através do modelo de dupla camada elétrica.

O modelo da dupla camada elétrica mostra que particulas em
suspensao adquirem carga que atrai os ions presentes na solucao
para sua proximidade, sobretudo os contraions. Alguns desses
ions sdo capazes de penetrar e ficar mais proximos a superficie
da particula constituindo os planos de Stern. As demais particulas
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ficam na camada difusa e podem se mover livremente com a
movimentagao da particula. Ao se mover, a particula carrega consigo
um pouco dos ions que estavam na camada difusa, criando o plano
de cisalnamento. E nesse ponto que o potencial zeta é medido.

*“’ Assimile

A Figura 3.9 mostra o modelo de dupla camada elétrica (DCE) com o
potencial eletrostatico associado.

Figura 3.9 | Modelo da Dupla Camada Elétrica e localizagdo do plano de
medicado do potencial zeta

Superficie da particula (o) Potencial eletrostatico em

Superficie de funcéo da distancia da
cisalhamento (&) superficie mineral

+
+CT)— + N
G s
+o L=, + P
+[(: {~ _+ N
+O (- T IS
+1- + - d ¢

: _

\

Camada difusa

Plano de Stern (d)

Fonte: elaborada pelo autor

Entender o modelo da dupla camada elétrica € muito importante
para a flotacao, pois diversos sdo os reagentes aplicados aos sistemas
que modificam a superficie e atuam na interface solido-liquido/
gas e liquido-gas. Para transformar a superficie carregada de um
mineral em uma superficie apolar € necessario utilizar os reagentes
chamados coletores. Esses reagentes sao substancias organicas
compostas por duas partes: uma cabeca polar, responsavel por
interagir com a particula mineral, e uma cauda apolar, responsavel
por interagir com o gas de flotacdo que € apolar. Dentre os coletores
destacam-se as aminas (eteraminas), aplicadas a minérios de ferro
como coletor de quartzo, os xantatos, aplicados aos sulfetos, sais de
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acidos graxos aplicados a sistemas de flotagdo de silicatos e fosfatos.

Muitas das vezes os coletores ndo se adsorvem de maneira
seletiva, sendo necessario a utilizagado de outra classe de reagentes,
0s depressores, que adsorvem em alguns minerais e impedem
a atuagdo do coletor nesses minerais. Dentre os depressores,
destacam-se o amido (minério de ferro), sulfato de zinco (esfalerita)
e oxido de calcio (pirita). Apesar de ter a superficie carregada, alguns
minerais ndo interagem com os coletores e precisam ser ativados,
normalmente, por substancias inorganicas que torna a particula
mais visivel para os coletores. Um caso classico de ativadores € a
utilizagdo de (hidrogeno)sulfeto de sodio para ativacdo de Oxidos
de chumbo zinco e cobre e utilizacdo de xantatos como coletores.

Os coletores, depressores e ativadores atuam na superficie da
particula e na sua interacao com as interfaces. Em flotacao ainda ¢
preciso atuar na superficie liquido-gas para que seja formada uma
espuma estavel o suficiente para transportar o material hidrofébico
para fora do equipamento de flotagcao, e que seja dispersada
rapidamente para ndo causar problemas em equipamentos de
separacao solido liquido. No laboratorio esse aspecto ndo é critico,
mas deve ser considerado quando trabalhado para plantas industriais.

Os reagentes que atuam na interface liguido-gas sao conhecidos
como tensoativos (espumantes), pois permitem a geracdo de uma
espuma estavel capaz de transportar os minerais para fora da célula
de flotacao. Os tensoativos que atuam como espumantes sdo
substancias organicas remanescentes dos grupos dos alcoois e
éteres responsaveis por reduzir a tensao superficial da agua, ao se
concentrarem na interface liquido-gas, mantendo a espuma estavel.
Alguns coletores, dadas as condi¢cdes de pH, podem atuar também
como espumantes (eteraminas), mas € comum observar a aplicacao
de metil-isobutil-carbinol (MIBC) dentre outras substancias organicas
(6leos) como espumante.

Os modificadores de pH também sao importantes reagentes
para a flotagcao. A carga da superficie e o potencial zeta dependem
do pH da solucdo em que o mineral se encontra. Ha uma tendéncia
de que em pH's acidos a carga do mineral (potencial zeta) seja
positiva devido a maior quantidade de ions H* para interagir com
a superficie do mineral. A medida que o pH aumenta os minerais
tendem a adquirir carga negativa. A flotacdo, além de todos esses
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reagentes e requisitos, requer ainda que as particulas estejam
dispersas, 0 que € conseguido primariamente quando as particulas
possuem mesmo sinal de carga pois, assim, tendem a se repelir. Isso
pode ser conseguido pelo ajuste do pH.

o@ Reflita

Como podemos observar, diversos sao 0s reagentes necessarios
para a flotacdao. Cada um desses reagentes € aplicado com dosagens
especificas, geralmente expresso em gramas do reagente por
tonelada de minério. Todavia, nem todos sao necessarios para todo
tipo de flotagdo, alguns inclusive podem desempenhar dois papeis.
Conhecendo as fungdes dos reagentes empregados, reflita um pouco
a respeito da ordem em que eles devem ser adicionados a polpa. Ha
um requisito a sequir? Qual seria ele se ndo houvesse seletividade do
coletor? E se 0 mineral necessitasse de ativagcao?

Agora que conhecemos os requisitos e os fundamentos de flotacao
Vamaos ver CoOmo Ocorre O processo de separacao por esse meétodo
de concentracao mineral. O processo de flotacdo ocorre de maneira
semelhante tanto na industria como em laboratorio, mudando apenas
a escala e o sistema de continuo (industria) para batelada (laboratorio).
A Figura 3.10 mostra uma célula de flotagdo e um tubo de Hallimond
onde podem ser desenvolvidos estudos de flotacao.

Figura 3.10 | Esquema de uma célula de flotagdo (a) e do tubo de Hallimond (b)
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RS | | I TN Tn Espuma mineralizada
TR | |2 Junta
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—
Ponto de coleta
apds finalizado
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o, o POESa  Enirada de
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© a0 o, Bolhas Particulas minerais
NI !;Tl_/ de ar aderidas a bolha de ar
Agitaglo

Fonte: adaptada de Wills (2006, p. 268) e Oliveira (2007, p. 59).

O mecanismo de flotagdo consiste na agitacdo de uma
polpa pré-condicionada com o0s reagentes necessarios (coletor,
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depressor, ativador, espumante, modificador de pH, etc). Sob
agitacao, injeta-se ar na polpa (substancia apolar) que se desloca
da base do equipamento para a superficie. As particulas do solido,
com ou sem modificacdo da superficie para hidrofobica, colidem
com a interface liquido-gas da bolha e dependendo das condi¢cdes
hidrodinamicas. As particulas hidrofobicas permanecem aderidas a
bolha e sdo transportadas para a superficie. Ao chegar a superficie, a
bolha se associa a espuma estavel e conseque transportar o solido
hidrofobico para fora da célula de flotagao.

(tz” Assimile

A flotacao, como descrita acima, € considerada direta, uma vez que
o material flotado representa o concentrado do minério trabalhado.
Entretanto, alguns minérios, por apresentarem teores dos elementos
(mineraldgicos/quimicos) de interesse em maior quantidade que os
contaminantes, e também quando um reagente pode apresentar mais
de uma funcado, ocorre a flotagdo dos minerais de ganga, ao inves
dos minerais de interesse. O concentrado, nesse caso encontra-se No
afundado e ndo no flotado.

O minério de ferro € o maior exemplo de flotagdo reversa, pois a
eteramina (coletor de quartzo) desempenha também a funcgao de
espumante para o pH de 9-11. No inicio da aplicacdo da flotagdo em
minérios de ferro, os minerios apresentavam teores bastante elevados
que justificavam a sua aplicagcao. Nos minérios atuais, no entanto, ja e
possivel observar pesquisas buscando a flotagao dos minerais de ferro
como a hematita.

O processo de flotacao sofre influéncia também do tamanho
de particulas. Como vocé deve ter percebido, para que o sistema
particula bolha flote € necessario que a densidade do conjunto seja
inferior a da polpa. Comisso, a granulometria de aplicacdo do método
varia de acordo com o tipo de minério, usualmente utilizada a faixa
de 300 a 10 pm. Fora dessa faixa, 0 processo comeca a apresentar
dificuldades em concentrar o mineral. Acima do limite superior, as
particulas se tornam muito pesadas para serem transportadas pela
bolha de ar. Abaixo do limite comecga a surgir um fendbmeno de
recobrimento das particulas maiores pelas menores ate mesmo
do mineral que nao sera flotado, mascarando as particulas — esse
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fendbmeno € conhecido como slimes coating. Para evitar o slimes
coating, € necessario que seja realizado um processo de remocao de
particulas finas — deslamagem - que pode ser realizado de diversas
formas, por exemplo, hidrociclonagem ou decantagao.

Em menor escala, pode-se avaliar também o comportamento
do minério ou um mineral frente a outros tipos de coletores — nao
sO para a caracterizacao mineralogica e tecnologica. Para esses
estudos fundamentais, aplica-se uma espécie de mini-célula de
flotacdo conhecida como tubo de Hallimond, que apresenta um
mecanismo muito semelhante ao da célula, porém em menor
escala. No tubo de Hallimond (Figura 3.10 (b), a agitacdo é realizada
por uma placa magnética sobre uma placa de silica porosa. Apos o
condicionamento, o ar € injetado pela placa porosa e as particulas
hidrofobicas sao transportadas para a interface liquido-gas, se
desprendem da bolha e caem em outro compartimento onde sao
recolhidas. Nesse sistema nao sao empregados espumantes.

Antes mesmo de avaliar o processo de flotacdo em si, € possivel
verificar se € possivel separar algumas fases com um teste simples em
tubo de ensaio. Para esse teste, adiciona-se a polpa e 0s reagentes
condicionantes. Com agitacao vigorosa havera formacao de bolhas
gue podem ou ndo conter o solido na superficie. Caso o solido esteja
presente na espuma € um indicativo de que a amostra e os reagentes
podem apresentar sucesso na flotagcao em escala de bancada.

D9 Pesquise mais

Agora que vocé conhece um pouco sobre flotagao pesquise mais nas
referéncias a seguir sobre os estudos de flotacdo e microflotacao que
vem sendo desenvolvidos. Busque ainda outros artigos para que possa
discutir com o professor e com os seus colegas.

GUIMARAES, G. C.; LIMA, R. M. F.; OLIVEIRA, M. L. M. Flotac&o de
diferentes tipologias de minério fosfatico de Tapira/MG, usando coletor
oleo de soja hidrogenado. Revista Escola de Minas, Ouro Preto, v. 57,
n. 3, p. 203-207, jul.-set. 2004. Disponivel em: <http://www.scielo.br/
pdf/rem/v57n3/v57n3all.pdf>. Acesso em: 3 dez. 2017.

MAMEDE, C. R. S.; GALERY, R.; PERES, A. E. C. Flotacdo catidnica
reversa de minério de ferro na presenca de cations Ca?t Tecnologia
em metalurgia, materiais e mineracao, Sao Paulo,v. 13, n. 2, p. 181-187, >
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abr./jun. 2016. Disponivel em: <http://tecnologiammm.com.br/files/
v13n2/tmm1052.pdf>. Acesso em: 3 dez. 2017.

NASCIMENTO, D. R.; SOUZA, T. F.; LIMA, R. M. F. Flotacéo de minério
de ferro com oleato de sddio e silicato de sodio. Holos, [S.L], ano 30,v.
4, p. 110-117, 2014. Disponivel em: <http://www?2.ifrn.edu.br/ojs/index.
php/HOLOS/article/viewFile/1872/pdf_55>. Acesso em: 3 dez. 2017.

RODRIGUES, O. M. S.; ARAUJO, A. C.; PERES, A. E. C. Microflotacéo de
caulinita utilizando aminas. Revista Escola de Minas Ouro Preto, v. 63,
n. 4, p. 661-666, out.-dez. 2010. Disponivel em: <http://www.scielo.br/
pdf/rem/v63n4/al0v63n4d.pdf>. Acesso em: 3 dez. 2017.

Sem medo de errar

Caro aluno, estamos finalizando o servico proposto pela
unidade desenvolvido sob o contexto de investigacdo de uma nova
ocorréncia de minério itabiritico da qual foi realizada a caracterizacao
complementar por microscopia otica de luz refletida e a avaliagao
de metodos graviticos e magneéticos de separacao. Nesta ultima
secao, finalizaremos o estudo da caracterizacao tecnologica com
a discussao da flotacdo, pois durante os estudos dos meétodos
magneticos e graviticos, vocé verificou que os resultados Nndo foram
tdo bons quanto o esperado.

Para investigar a flotacdo como forma de separacdo e
concentragao, precisamos conhecer o0s seguintes aspectos do
processo de concentracao:

1. Fundamentos do processo de flotacao.
2. Como induzir a propriedade diferenciadora nos minerais.
3. Identificar por qual saida € recolhido o fluxo concentrado.

Como vimos, a maioria dos minerais quando imersos em agua,
adquirem carga superficial que os tornam hidrofilicos. Se todos os
minerais se tornassem hidrofilicos, eles ndo poderiam ser separados
através do processo de flotacdo, pois nenhum apresenta afinidade
com substancias apolares. Para a ocorréncia mineral estudada, todos
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0S MiNérios possuem cargas positivas em pH mais baixos, e a medida
qgue o pH aumenta, a carga dos minerais de interesse (Oxidos de ferro)
e dos minerais de ganga (silicatos e carbonatos) reduzem e invertem
de sinal.

A flotagcao € um processo fisico-quimico de concentracdo mineral
que utiliza diferencas de hidrofobicidade/hidrofilicidade da superficie
da particula mineral. Como a maioria dos minerais apresenta
comportamento hidrofilico, em especial os minerais que compde
nossa amostra, € necessario induzir essa caracteristica na interface
solido-liquido dos minerais que se deseja flotar. A selecdo de qual
tipo de flotagdo sera desenvolvida indicara quais serdo os reagentes
necessarios a inducao da hidrofobicidade no mineral que ira flotar.

Minérios de ferro apresentam quantidades variadas de minerais de
interesse e tem se mostrado melhor a execucao da flotacao reversa,
OuU seja, aguela em que 0s minerais de interesse em vez de flotar é
deprimido. A flotacdo ocorre, entdo, para os silicatos, principalmente
O quartzo. Esse sistema consiste em ajustar o pH da polpa para a
regido entre 10-11 com hidroxido de sodio (NaOH), seguido de
condicionamento com amido de milho gelatinizado, para depressao
dos minerais de interesse. A polpa deve ser entdo condicionada com
O reagente coletor de silicatos, € comum observar o emprego de
eteraminas, por apresentar nas condicdes de pH da flotacao também
a fungao de espumante. O minério de ferro itabiritico pode ser flotado
apenas com esses dois reagentes, mas dependendo da tipologia do
minério, outros reagentes podem ser requeridos.

A dinamica da flotacdo em bancada ou em equipamentos
industriais divide a alimentacdo em dois fluxos: o fluxo que contém
as fases hidrofobicas removidas pela espuma, e a fracdo deprimida
recolhida no afundado da flotacao. O conceito inicial de flotacdo seria
a concentracao dos minerais de interesse na espuma; entretanto, por
guestdes relacionadas aos custos e a disponibilidade de reagentes, o
concentrado também pode ser removido na fracdo afundado.

Apesar de termos observado a flotacao direta de minerais de ferrono
item Pesquise mais, a flotacdo reversa de minério de ferro, ou flotacao
de quartzo em minério de ferro, € um dos métodos mais largamente
aplicados para concentracao dessa tipologia. Assim, 0s minerais de
ferro que formam deprimidos pelo amido gelatinizado representam o
concentrado de ferro, e devem ser recolhidos no afundado. Em uma
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célula de flotacao convencional gue ndo opera em fluxo continuo,
recolhe-se primeiro o flotado (silicato) até a exaustédo da espuma e,
posteriormente, com a célula desligada recolhe-se o afundado.

Com a resolugao dessa situacdo, finalizamos a realizacédo do
servico de investigacao de uma ocorréncia de minerio itabiritico. Para
formalizar os aspectos discutidos nessa secdo, desenvolva agora um
procedimento indicando quais reagentes devem ser utilizados para a
flotacado, sua ordem e a dosagem, ou seja a quantidade que deve ser
aplicada por tonelada de minério. Indique ainda intervalos de dosagens
que devem ser avaliados para otimizacdo da dosagem, pois lembre-se
gue nem sempre 0s processos estdo otimizados. Para isso, faca uma
pequena pesquisa para identificar o intervalo de dosagens e reagentes
que vem sendo empregados na industria e se vocé trabalha com
flotacao aproveite para observar a dosagem empregada ao seu sistema.

Para completarmos a unidade, compile a resolucdo dos problemas
desenvolvidos nas trés secdes preparando um documento para ser
entregue ao seu chefe como resultado do estudo de caracterizagao
microscopica e tecnoldgica de minérios. Faca um bom trabalho!

Avancando na pratica

Separacao em meio denso para fracionamento mineral

Descricao da situacao-problema

Vocé esta participando de uma investigacdo de uma amostra
mineral que foi caracterizada pela presenca de hematita, goethita,
quartzo, dolomita, caulinita e outras fases mineralogicas que ainda nao
foram identificadas. As amostras foram recebidas com granulometria
inferior a 75 pM, e como solicitacdo da equipe de mineralogia,
essas fases devem ser separadas para que seja possivel evidencia-las
melhor e também poder identificar outras fases em minoria, além da
associacdo aos minerais identificados. Considerando que os elementos
de interesse sao os Oxidos de ferro e que vocé esta interessado em
identificar as associacdes a esses minerais, explore um método de
separacdo que permita a individualizacao dos minerais. Para isso,
qual método seria © mais indicado? Como ocorreria uma ordem de
separacdo? E mais, como identificar as associacdes das fases nao
identificadas aos minerais de interesse ou de ganga? Considere, se
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necessario, as informacdes de densidade dos minerais apresentadas
a seguir: hematita (5,0 g/cm3), goethita (3,8 g/cm3>, dolomita

(2,8 g/cm3), quartzo e caulinita (2,6 g/cmB)-

Resolucdo da situacdo-problema

Como foi solicitado a individualizagao de cada fase mineral,
O meétodo mais indicado € a separacdo em meio denso, pois OS
componentes apresentam diferentes densidades. Observando ainda
as densidades dos minérios € possivel indicar que a separacao em
meio denso nao pode ser realizada para quartzo e caulinita que
apresentem densidades semelhantes, no entanto, para os demais €
possivel separar.

Aseparagao deve usar uma sequéncia de liquidos com densidades
decrescentes, utilizando o sobrenadante de cada liquido como
alimentacao do liquido sequinte. Para consequir a separacao efetiva
deve ser empregada a sequéncia de liquidos densos: solucao Clerici

(4’5 g/Cm3>' solucédo de iodeto de metileno (3,3 g/cms) e

solugao de tetrabromoetano e tetracloreto de carbono
2,7 g/cm?®). AFigura 3.11ilustra a sequéncia de remog&o das fases
e os liquidos correspondentes:

Figura 3.11 | Esquema de separacdo de fases de um minério de ferro utilizando
liquidos densos

Amostra

Quartzo +
caulinita

WL L Ll bbbl bl WL L L Ll

Densidade Densidade

4,5 33

Densidade

2,7

bbbl TP TSI IIFS. i il

Hematita Goethita Dolomita

Fonte: elaborada pelo autor

Complementando o estudo, para a identificacao das associacdes
(sobretudo das fases ainda nao identificadas), um estudo com
amostras dos afundados e flutuados de cada liquido pode ser avaliado
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por microscopia otica. Assim, além de observar as fases separadas,
pode ser possivel identificar aquelas que ndo foram reconhecidas,
bem como se ha associagcdo aos minerais de interesse.

Faca valer a pena

1. A caracterizacdo mineraldgica requer a individualizacdo das fases
mineralogicas para que as caracteristicas dessas fases sejam analisadas e
fornecam melhores resultados. A separacao das fases pode ser feita com
base em algumas propriedades diferenciadoras dos minerais, estendida
para escalas maiores chegando até a proporcdo de plantas industriais. As
propriedades diferenciadoras podem ser intrinsecas e até mesmo induzidas.
A separagdo por meios graviticos utiliza como propriedade diferenciadora
a densidade e encontra-se dividida em meio denso e os demais processos.

Analise as assertivas a respeito da separacdo em meio denso e assinale
aquela que contém informagdes corretas.

a) A separacao em meio denso ndo pode ser aplicada em escala industrial,
pois ndo existem equipamentos resistentes a quantidade de material
processado.

b) A maioria dos liquidos densos utilizados sdao substancias organicas e
toxicas, que dificultam a aplicagdo industrial, mas apresentam boa resolugdo
em escala de bancada.

c) Os liquidos densos devem ser escolhidos de modo que sua densidade seja
sempre maior que a densidade do solido mais denso para que o material
seja separado no afundado.

d) O emprego de liquidos denso divide uma amostra em duas fragdes, uma
com densidade inferior a do liquido (afundado) e outra com densidade
superior a do liquido (flutuado).

e) A separagdo em meio denso ndo possui boa resolucdo, ou seja, ndo €
capaz de separar solidos com diferenca de densidade da ordem de 1 g/cm.,.

2. A flotacdo é um método fisico-quimico de concentracdo mineral, no
qual podemos induzir a propriedade diferenciadora nas particulas que
desejamos flotar e também reforcar a auséncia dessa propriedade nas
fases que desejamos concentrar no afundado. A inducdo das propriedades
diferenciadoras nas particulas e o processo de flotagdo requerem a
utilizagdo de reagentes com caracteristicas especificas capazes de modificar
a superficie das fases minerais. A seguir estdo listados os principais tipos de
reagentes e algumas caracteristicas/fungdes:
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Substancia capaz de interagir com o
() solido e com abolha de gas por possuir

(1) Espumante
uma cabeca polar e uma cauda apolar.

(2) Ativador Substancia organica que atua na
() interface liquido-gas mantendo-a
(3) Coletor estavel para o transporte de solidos.
Reagente utilizado para inibir a atuagao
(4) Depressor () dos coletores nas particulas de
interesse.
(5) Modificadores ( Substancia utilizada para alterar as

condi¢cdes da polpa, como o pH.

Analise as funcdes e caracteristicas dos reagentes empregados na flotacao
e assinale a alternativa que contém a sequéncia correta e a funcdo/
caracteristica do reagente que nao esta presente na descricdo.

a) 4-1-3-2. Modificadores sao substancias utilizadas para melhorar a
dispersdo das particulas.

b) 3-5-4-2. Espumantes sdo substancias que apresentam carater polar e
apolar dependendo das condi¢des de pH.

c) 1-5-3-4. Ativadores sdo substancias que reagem com os depressores
evidenciando a espécie organica a ser flotada.

d) 3-1-4-5. Ativadores sdo substancias que evidenciam aos coletores as
espécies que devem ser flotadas.

e) 2-4-3-5. Espumantes sdo substancias utilizadas para reduzir a estabilidade
da espuma.

3. Aflotacdo reversa de minério de ferro, ou flotacdo de quartzo, € uma das
flotacdes mais empregadas na industria mineral. Utiliza-se para essa flotacao
0s seguintes reagentes: eteramina, hidroxido de sodio e amido gelatinizado.
Um grupo de estudantes na realizacao de um teste de bancada utilizou uma
dosagem muito inferior ao praticado na industria e observou que o flotado
(rejeito) apresentava teor consideravel de oxido de ferro. Em discussdo eles
resolveram fazer um outro teste com a dosagem correta e comparar 0s
resultados. Para esse novo teste os teores de ferro no flotado diminuiram.

Considerando o caso descrito acima e seus conhecimentos sobre flotagao
de minério de ferro e seus reagentes, indique a alternativa que contém
O reagente cuja dosagem alterada no segundo teste e sua motivacao €
explicada corretamente.
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a) Eteramina, pois € um reagente controlador de pH e, em condicdes de
dosagem menor, as particulas minerais tendem a se agregar sendo arrastadas
pelo coletor para o flotado.

b) Hidroxido de sodio, um reagente ativador e a deficiéncia em sua dosagem
dificulta a acdo do depressor.

c) Amido gelatinizado, pois € um reagente depressor e dosagem deficiente
permite a agao do coletor sobre os oxidos de ferro arrastando-o para o flotado.
d) Amido gelatinizado, pois € um reagente espumante e sua menor dosagem
aumenta a retencao de particulas hidrofilicas na espuma.

e) Eteramina, pois € um reagente coletor que também possui funcdo
espumante sua dosagem em menor quantidade contribui para a depressao
dos oxidos de ferro.
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Unidade 4

Caracterizacao quimica
de minérios

Convite ao estudo

Caro aluno, ao longo desse livro, verificamos os métodos
€ as técnicas utilizados na caracterizacao mineralogica, bem
como a utilizacao de tecnicas de separacao de minerais
(gravitica, magnetica, meio denso e flotagao). A avaliagao
apenas de caracteristicas mineralogicas e fisicas qualitativas
nao e suficiente para podermos avaliar, quantitativamente,
o conteudo dos elementos de interesse, nem mesmo a
eficiéncia/recuperacdo dos processos de concentracdo
tecnologicos. Torna-se necessario, portanto, a utilizacdo de
informacgdes a respeito do conteudo quimico, ndo so dos
elementos de interesse, como também dos elementos de
ganga e, sobretudo, daqueles prejudiciais a comercializacao
dos concentrados de minérios.

No estudo dessa unidade, preparamos um contexto de
aprendizagem para que vOcé possa verificar como e onde
a caracterizacao quimica esta associada a caracterizacao
mineralogica e tecnologica de minérios. A partir desse
cenario, como de costume, trés situacdes surgirao em cada
uma das trés secdes com o objetivo de, ao final da unidade,
VOCé conseguir realizar, conduzir e interpretar, por meio das
principais técnicas, estudos de caracterizacdo e composicao
quimica de minerios. Vamos entdo conhecer esse contexto de
aprendizagem e imaginarmos as situacoes que dele surgirao.

Imaginemos, nessa ultima unidade, que a empresa em que
voceé trabalha recebe constantemente demanda para analises
quimicas. O Departamento de Caracterizacdao de Minerais e
Materiais (DCMM) recebeu amostras que demonstraram ser



complexas em termos de composicao mineralogica. Para
completar as informacdes da caracterizacdo mineralogica
e tecnologica e auxiliar na identificacdo dos minerais, €
necessario conhecer a composicao quimica dessas amostras.
Voceé foi designado pelo DCMM para compor a equipe que
ira analisar as amostras, realizando os testes necessarios
para suprir tal demanda da caracterizacao mineralogica e
tecnologica. Seu estudo de composicao e caracterizacao
quimica de minérios sera dividido em trés etapas e, como
sugestao de quem o indicou para a composicao de equipe, ©
trabalho deve contemplar:

i. ldentificacdo qualitativa das técnicas capazes de suprir
as necessidades da caracterizacdo mineralogica de amostras
de minerio fosfatico, ouro, niquel e argilominerais.

i. Avaliacdo da composicdo quimica de amostras por
técnicas de analise elementar.

iii.  Utilizacdo de técnicas analiticas para complementar as
informacdes quimicas quali ou quantitativas.

Mesmo sem conhecer as amostras, vocé comega a
refletir sobre a caracterizagdo quimica, entdo surgem
alguns questionamentos: quais resultados as técnicas de
caracterizacao fornecem? Qual a aplicabilidade dessas
técnicas em amostras de diversos minerais? Como essas
técnicas podem complementar os estudos de caracterizacao
mineralogica e tecnologica de minerio?

Estudaremos os conteudos da unidade e resolveremos
as trés situacdes apresentadas. Siga em frente e continue
estudando o conteudo do livro didatico e fazendo as
atividades propostas. Aguardamos vocé ao longo da secao e
principalmente na resolucao das situacdes.



Secao 4.1

Fundamentos de caracterizagcao quimica
de minérios

Dialogo aberto

Caro aluno, chegamos a ultima unidade desse livro e como vocé
deve ter notado, ainda ndo abordamos as caracteristicas quimicas
do minério. Essa sera a oportunidade de conhecermos um pouco
mais sobre esse universo. Vocé ja deve ter percebido que a maioria
dos minérios € comercializada, ou melhor, os concentrados sao
especificados em termos do teor de um elemento ou molécula
e, para isso, € necessario determinar o conteudo quimico dos
produtos. O conteudo pode ainda ser especificado em termos do
limite maximo de contaminante, que, assim como o conteudo dos
elementos de interesse, precisam ser quantificados. Vejamos agora
a situacdo derivada do contexto de aprendizagem apresentada no
inicio da unidade.

Vocé ¢ membro do DCMM de uma empresa €, juntamente com
uma equipe de engenheiros, técnicos e analistas, esta trabalhando
na caracterizacdo quimica de amostras de minérios complexos
recebidas recentemente pela empresa. Imagine que ha quatro
amostras pertencentes a diferentes tipos de minérios (fosfato,
ouro, niquel e argilominerais) e, para complementar os estudos
de caracterizacao mineralogica do minério, vocé deve concluir
a primeira etapa do trabalho proposto, que consiste em uma
avaliacdo qualitativa da identificacdo de técnicas capazes de suprir
as necessidades da caracterizacdo das amostras de minérios.

Uma caracterizacao quimica satisfatoria deve ser capaz de
guantificar os elementos de interesse, sejam eles conteudo dos
concentrados ou dos contaminantes, bem como indicacdes dos
tipos de ligagdes presentes nas fases minerais. Conhecendo as
caréncias de informacdes para complementar a caracterizacao
de minérios e considerando que a empresa dispde de alguns
equipamentos de caracterizacdo (Fluorescéncia de raios X - FRX,
Espectrometria de Absorcao Atbmica - EAA, Espectrometria de
Absorcao por Inducédo de Plasma Acoplado - ICP, Microscopia
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eletronica de varredura com analise quimica por espectrometria de
raios X dispersiva em energia - MEV/EDS, Termogravimetria - TG
e Infravermelho por transformada de Fourier - FTIR), vocé deve
responder para a equipe como suprir essas lacunas, elencando as
técnicas que podem ser aplicadas e em quais situacdes. Todas as
amostras necessitam da mesma informacao? Quais técnicas podem
ser aplicadas para complementar a caracterizacao dessas amostras?

Para resolver essa situacdo, devemos conhecer os fundamentos
de caracterizacdo quimica, sua importancia para a caracterizacao de
mineérios e como inseri-las nesse contexto. Alem disso, € importante
termos nocao das técnicas e de seus resultados para podermos
indicar o tipo de analise que deve ser feita.

Vamos estudar esses conteudos e nos preparar para resolver
essa situacao?

Nao pode faltar

A caracterizacdo de minérios s© € completa e assertiva quando
consideramos a quimica dos minerais que compdem a amostra.
Entenda como quimica dos minerais ndo so a identificacdo dos
elementos que compdem O minério, mas também a proporgao
relativa dos elementos no mineral e na amostra. Ao longo desse livro,
trabalhnamos apenas com a identificacdo de fases sem a utilizagao
de analises quimicas e, a partir da caracterizacao mineralodgica, 0S
elementos constituintes da amostra foram inferidos. Por exemplo,
se a amostra é constituida de hematita e quartzo, € constituida por
ferro, silicio, oxigénio e elementos minoritarios, dependendo da
origem da amostra.

A caracterizacao quimica ¢ umas das ferramentas da
caracterizagao de minérios que apresenta uma infinidade
de funcdes. Dentre as principais contribuicbes com origem
Nna caracterizacdo quimica, pode-se destacar a composicao
guimica das amostras em termos quantitativos que expressam
O teor dos elementos de interesse e de ganga na amostra. A
caracterizacdo quimica semiquantitativa (Fluorescéncia de raios
X e Espectrometria de raios X dispersiva em energia) tambem
pode auxiliar na identificacdo de fases durante a caracterizacao
mineraldgica. Outras analises quimicas, como o infravermelho,
também podem contribuir para a identificacao de tipos de ligacdes

176 U4 - Caracterizagéo quimica de minérios



entre elementos que auxiliam na constatacdo de algumas fases
minerais. Para compreender melhor o conteudo dessas ultimas
secOes, vamos trabalhar e rever alguns conceitos quimicos
relacionados a caracterizacdo de amostras diversas.

J=| Exemplificando

Dependendo do grau de exatiddo que se deseja na caracterizacdo
mineraldgica, pode ser necessédria a identificagdo mais detalhada
dos minerais e de suas associacdes, auxiliada pela caracterizagao
guimica do minério. Em alguns casos, os minerais constituem seéries
isomorficas, ou seja, apresentam a mesma estrutura organizacional
com alteracdes relativas a proporgcao de elementos. A série albita-
anortita (plagioclasio), que possui densidade dos minerais semelhante,
deve ser identificada pela analise quimica da composi¢cdo elementar
de sodio (Na) e de célcio (Ca), visto gue na Difratometria de raios X, os
picos de maiores intensidades sao muito semelhantes. Outro exemplo
da utilizagdo da caracterizagdo quimica para minérios consiste em
avaliar o teor dos elementos de interesse, por exemplo, teor de ferro
em minério de ferro. Nesse ultimo caso, ndo se busca determinar o
conteldo de ferro em um mineral especifico, mas sim na amostra
como um todo, incluindo a fracao sem interesse econdmico, mesmo
que o ferro tenha origem em apenas uma fase mineral.

Conceituamos, na unidade inicial, mineral como sendo uma
substancia solida, de origem inorganica, com propriedades fisicas
e guimicas constantes e bem definidas. Os minerais sao formados
por entidades menores, também conhecidas como atomos, que
representam os elementos de sua composicdo. Esses atomos
permanecem coesos, organizados de acordo com uma das 14
celulas unitérias de Bravais, atraves do estabelecimento de ligagcdes
guimicas que podem ser metdlicas (minerais/elementos nativos),
covalentes (Si-O nos silicatos, C-C no diamante e na grafita) e
idnicas (NaCl - halita, CaCoO, - calcita, BaSO, - barita), e também
de forcas de interacao entre esses grupos de ligacdes.

As analises quimicas buscam, em sua maioria, informacdes
quantitativas ou que comprovem ou Nao hipoteses suspeitas. Dentro
da guimica ou dos metodos de caracterizacao quimica existem
alguns conceitos gque precisamos entender melhor, inclusive para
poder solicitar uma analise a ser utilizada.
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A realizacdo de uma analise quimica requer uma amostra para
ser avaliada. Em algumas metodologias, essas amostras precisam se
tornar liquidas para que a analise seja feita. A analise quantitativa de
elementos quimicos que constituem a amostra, por exemplo, requer
gue os elementos principais e 0s tracos nao volateis sejam dissolvidos.

O ataque (abertura) da amostra é o procedimento que permite a
dissolucdo das amostras minerais. Os atagues podem acontecer de
diversas formas, desde uma simples dissolucao com acido cloridrico
ou nitrico, até uma dissolucao precedida de fusdo da amostra, em que
O minério € fundido na presenca de catalisadores e posteriormente
diluido com &cidos. Esses procedimentos podem ser perigosos
e precisam de varios equipamentos de protecao. Com a amostra
dissolvida, os constituintes nao volateis podem ser analisados.
Quando esta sendo feita uma analise quantitativa de minérios, busca-
se principalmente a determinacdo de elementos metalicos ou nao
volateis, que constituem os analitos das técnicas de caracterizagao.

o(b Reflita

Vocé deve ter observado que a maioria dos minerios € formada por mais
de uma fase mineral. Imagine agora que, para um minério complexo,
além das fases minerais, ainda existem elementos que podem estar
associados a diferentes fases mineraldgicas. Quando o minério é
atacado quimicamente, toda essa complexidade € transportada para a
solugao. Como esses elementos poderiam nao reagir entre si e formar
novas espéecies? Em que condi¢cdes as solucdes devem ser mantidas
para evitar sua alteragao de modo a garantir que o conteudo dissolvido
do minério permaneca 0 mesmo?

Os analitos em si ndao podem ser quantificados, pois os
equipamentos e as técnicas ndo tém capacidade de identifica-los
por si sO. Os equipamentos medem, portanto, alguma propriedade
relacionada ao analito. Para tornar mais claro esse conceito, imagine
que vOcé queira caracterizar e contar mesas de um determinado
tamanho. Para isso, utilizamos as dimensdes da mesa (largura, altura
e comprimento) para identificar uma mesa e as mesas semelhantes
a elas. Do mesmo modo, os elementos ou a presenca de ligagcdes
guimicas sao identificadas pelas propriedades do elemento ou da
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ligacdo. Alguns metodos usam, por exemplo, a emissdo de raios
X caracteristicos dos elementos para identifica-los e quantifica-
los em uma amostra, outros usam a capacidade de absorcdo de
comprimentos de ondas e h3a, ainda, agueles que utilizam a energia
de vibracado das ligacdes quimicas para identificar a ligagcao e auxiliar
na caracterizacao mineralogica.

&z” Assimile

Como ja verificamos no inicio dessa secdo, oS objetivos da
caracterizacao quimica sao bastante diversos e, por isso, apresentam
também significancia e importancia variada para a caracterizagao de
minérios. O grande destaque da caracterizacdo quimica fica a cargo da
quantificacéo dos elementos de interesse e dos elementos de ganga,
tanto para controle de processos, como na especificacdo de produtos
concentrados. Na especificacao de concentrados, a caracterizacao
quimica de minério € importante também para a quantificacao dos
contaminantes, pois a nao conformidade de contaminantes pode
inviabilizar a comercializacdo do produto. Além desse aspecto com
foco comercial, a caracterizacdo quimica quantitativa permite verificar
como esta a distribuicdo do mineral de interesse na alimentacao, no
concentrado e no rejeito, contribuindo para a avaliacdo e a indicacao
de que o processo precisa ser melhorado.

A caracterizacdo quimica e importante também na identificagcdo de
minerais. Ainda que de forma semiquantitativa, existem metodologias
de identificacdo de elementos que acompanham a caracterizagdo
mineralogica, €, mesmo dessa maneira, a presenga ou nao de
elementos pode descartar ou indicar a existéncia de uma fase mineral.

Analises qualitativas tambem podem ser usadas na caracterizacao de
mineérios. Algumas técnicas utilizam-se da identificacao de picos de
absorcdo de energia que representam tipos de ligacao e a vibracao
dessas ligacdes (deformacdes axiais e angulares). As ligagdes quimicas
absorvem energias especificas para cada tipo de movimentagao e tipo
de ligacdo quimica covalente (simples, dupla, tripla).

A caracterizacdo quimica de minérios pode suprir uma infinidade
de lacunas e duvidas oriundas da caracterizagao mineralogica, por
isso elas sdo feitas em conjunto. As analises quimicas podem ser
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realizadas também em solidos, sem necessidade de destruicao da
amostra. Entretanto, nesse caso, a analise quantitativa requer que
uma curva de calibracdo no equipamento seja executada, em que a
identificacdo de uma amostra padrao requer sua analise destrutiva
(via Umida — dissolucdo da amostra).

As principais técnicas de caracterizacao quimica que serao
estudadas ao longo dessa unidade envolvem a parte de analise (semi)
quantitativa (Fluorescéncia de raios X — FRX —, Espectrometria de
absorcao atdmica — EAA —, Espectrometria de absorcao por indugao
de plasma acoplado — ICP —, Microscopia eletrénica de varredura com
analise quimica por espectrometria de raios X dispersiva em energia
— MEV/EDS). Outros tipos de analises com aspectos quimicos sdo o
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e a termogravimetria
(TG). O ultimo fornece aspectos da decomposi¢cao da amostra com o
aumento da temperatura. O Quadro 4.1 resume as técnicas estudadas
nas duas proximas secoes.

Quadro 4.1 | Resumo dos principais métodos de caracterizacdo quimica de
minérios/minerais

Técnica Abertura Mel,o. de Propriedade analisada
analise
~ Solido Emissao de raios X especificos
FRX Ndo prensado em
. do elemento
pastilhas

Absorcdo de radiacao
eletromagnética especifica
Emissao de energia pelos

EAA Sim. Acida,| Solucdo da
fusao + | dissolucdo do

ICP acida, etc. minério ,
atomos a altas temperaturas
Solido
embutido
MEV/EDS N3o em resma ou Emissao dg ra|os X
depositado caracteristicos
em fitas de
carbono
Absorcdo de radiacao para
FTIR Ndo Solido movimentos vibracionais e
rotacionais

Perda de massa com aumento

TG Nao Solido
de temperatura

Fonte: elaborado pelo autor.
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As técnicas listadas no quadro sdo as mais empregadas para
caracteriza¢cao quimica de minerais € minérios. No entanto, existem
atualmente técnicas bastante avancadas de caracterizagao quimica
e morfoldgica. Nessa sec¢do, vamos trabalhar com duas delas: a
Espectrometria de Massas por lons Secundarios (EMIS — Secondary
lon Mass Spectrometry) e a Microscopia de Forca Atdmica (MFA —
Atomic Force Microscopy).

A EMIS é uma técnica de alta sensibilidade, capaz de identificar
elementos, desde o hidrogénio ao uranio, com elevada precisdo. As
analises podem identificar concentracdes da ordem de partes por
milhao (ppm = 1:1000000), podendo atingir até partes por bilhao
(ppb = 1:1000000000). Seu principal destaque, além desses limites
de deteccdo baixos, reside na capacidade de registrar elementos
leves (H, Li, Be) que nao podem ser detectados pelos métodos
eletronicos (MEV/EDS). Essa técnica também ¢ utilizada para analise
de elementos terras raras, que ocorrem em pequenas quantidades
nos minérios desse tipo, e também para identificacao de isotopos.

O equipamento de EMIS, representado pela Figura 4.1, consiste
em uma fonte que bombardeia ions primarios, sendo utilizados
principalmente os ions O~ e Cg*. O feixe de ions é direcionado
para a amostra por um conjunto de lentes. Ao entrar em contato
com a amostra, o feixe de fons interage com os elementos na
superficie da amostra e, com tamanha energia que carregam, sao
capazes de ejetar da amostra atomos e moléculas, desde o estado
neutro até o idnico. Nessa técnica, sao captados apenas os atomos
da amostra ejetados em estado idGnico. Esses ions secundarios sao
extraidos, direcionados e focalizados para o sistema de deteccao
através de um conjunto de lentes, fendas e prismas. Esse sistema
torna o equipamento muito sensivel, capaz de detectar inclusive
isotopos de elementos.
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Figura 4.1 | Esquema de um equipamento de Espectrometria de Massas por ions
Secundarios (EMIS)

Prisma Prisma
eletrostatico magnético
Fenda
de energia
I
vom ' Fenda Fenda L - Lente -
de entrada de saida - Feixe primario

---- - Feixe secundario

Amostra

Fonte: adaptada de Klein e Dutrow (2012, p. 354)

A EMIS e importante para caracterizacdo mineralogica, sobretudo
na detecgdo de elementos leves que fornecem informacdes a
respeito da formacao geologica do mineral. No campo de analises
de elementos terras raras, elementos indicadores da origem e da
formacao de uma rocha e de minérios, o limite de detec¢do desses
elementos pelo MEV/EDS é mais elevado que em EMIS, por isso
essa técnica tem melhorado a deteccao dos elementos terras raras.
Além de todas essas capacidades, a datacdo de minerais, possivel
com a EMIS, auxilia na identificacdo do periodo de formacao de um
depdsito, por exemplo.

A MFA é uma técnica de analise morfologica que se baseia na
interacdo dos atomos da superficie com uma sonda de investigagao.
A sonda é formada por uma ponta acoplada a uma haste e mantém
contato com a superficie da amostra. O contato entre a amostra e
a sonda é feito através de uma alavanca na ponta € mantido pela
aplicacao de pequenas forcas em direcdo ao contato amostra-
ponta (Figura 4.2).
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Figura 4.2 | Principio do funcionamento do Microscopia de Forca Atémica (MFA)

Laser

Fotodetector e
Cantiliéver

e agulha

Amostra

Fonte: adaptada de Hermann et al. (1997, p. 53)

Durante a analise de MFA, a ponteira desloca-se (horizontal)
sobre a superficie da amostra, e qualquer deslocamento vertical
na ponteira € detectado e medido. Esses deslocamentos refletem
a topografia da amostra em escala microscopica, medida pela
deflexao do feixe de laser que irradia sobre a alavanca da ponteira.
A medida do deslocamento da alavanca pode ser feita também por
interferdbmetros a laser, indicando que o deslocamento € muito
peqgueno. A vantagem da MFA ¢ a possibilidade de analisar a amostra
sem preparacdes especiais, COmo O seu embutimento em resinas.
Além do carater topografico, a MFA permite a analise quimica com
mapeamento de elementos intra-mineral com boa precisdo.

Essas duas técnicas sao exemplos que podem ser aplicados
na caracterizagcao quimica e morfoldgica de minérios e, como
podemos perceber, sao tecnicas mais complexas e que possuem
aplicacdes mais especificas na caracterizacdao de mineérios. As
demais técnicas apresentadas no Quadro 4.1 sdo frequentemente
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observadas no desenvolvimento de trabalhos industriais e
também em pesquisas, e, em cada um dos trabalhos, os métodos
sao aplicados com objetivos especificos. Por isso, € importante
termos conhecimento dessas técnicas, para compreendermaos
os estudos e também para solicitar alguns tipos de analises.
Aproveite as proximas secdes para fixar o conteudo das técnicas
mais comuns.

D9 Pesquise mais

Antes de avancarmos para o final dessa secao, sugerimos que voce leia
as referéncias a sequir para entender a importancia da caracterizacdo
guimica, ndo so para a caracterizacao de mineralogica, como tambem
para a caracterizacao de processos.

AQUINO, T. F. et al. Caracterizagdo fisico-quimica e mineralogica
da bauxita de Santa Catarina para a producgao de refratarios
com baixo teor de oxido ferro. In: CONGRESSO BRASILEIRO
DE ENGENHARIA E CIENCIA DOS MATERIAIS, 17. 2006, Aguas
de Linddia, Sdo Paulo: Associagdo Brasileira de Ceramica,
2006. Disponivel em: <https://www.ipen.br/biblioteca/2006/
cbecimat/12530.pdf>. Acesso em: 13 dez. 2017.

FARIA, G. L. et al. Caracterizacdo quimica, fisica e mineralogica
do produto granulado de manganés proveniente da Mina do
Azul. Revista Matéria, Rio de Janeiro, v. 17, n. 1, p. 901-908. 2012.
Disponivel —em:  <http://www.scielo.br/pdf/rmat/v17n1/03.pdf>.
Acesso em: 13 dez. 2017.
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microscopia de forca atdbmica ao estudo de inclusdes na muscovita.
In: JORNADA DO PROGRAMA DE CAPACITACAO INTERNA — CETEM,
4. 2015, Rio de Janeiro, Rio de Janeiro: CETEM. 2015. Disponivel em:
<http://mineralis.cetem.gov.br/bitstream/cetem/1795/1/1%20-%20
Ana_Miceli_JPCI_2015%20impresso.pdf>. Acesso em: 13 dez. 2017.
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Disponivel em: <http://www.ceramicaindustrial.org.br/pdf/v10n04/
publicado_v10n4a04.pdf>. Acesso em: 13 dez. 2017.
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Prezado estudante, nesta sessdo, algumas técnicas de
caracterizagdo quimica estao sendo apresentadas a vocé. Para
isso, trabalharemos no problema derivado do contexto de
aprendizagem da unidade. Vamos relembrar a situacao?

Vocéémembrodo Departamento de Caracterizacao de Minerais
e Materiais da empresa na qual trabalha e recebe, constantemente,
demanda por caracterizacao quimica de amostras. Vocé e uma
equipe de engenheiros, técnicos e analistas devem trabalhar
com a caracterizagao de quatro amostras para complementar a
caracterizacdo mineralogica. Nesta primeira etapa do trabalho,
vOCé precisa identificar as caréncias das amostras e verificar quais
técnicas podem solucionar essa situagao.

Para resolver essa questao, € necessario estar familiarizado
com 0s seguintes aspectos destacados a seguir:

1. |dentificar a caréncia das amostras.

2. Associar a técnica ou as técnicas que podem suprir
essas demandas.

3. Compreendercomo o resultado da técnica complementa
a caracterizacao de minerios.

As informacdes no inicio da secao indicam que amostras de
diferentes minérios serao estudadas e, portanto, € necessario
conhecer a caréncia de cada uma delas. Os meétodos de
caracterizacao gquimica sao muitos e podem trazer resultados
diferentes ou até mesmo ndo serem aplicados a determinados
tipos de necessidades. Nessa situacao, sabe-se que a caréncia de
informacdes das amostras sdo a identificacao e quantificacdo de
contaminantes e a perda de elementos de interesse no rejeito,
alem da necessidade de verificar as ligacdes quimicas covalentes
presentes na amostra e de identificar as associacdes de minerais
e elementos em minérios.

Para suprir as necessidades de cada amostra, podemos aplicar
algumas técnicas de caracterizacao quimica. A identificacdo e
quantificagdo de elementos em concentrados e rejeitos podem
ser realizadas através de técnicas (semi)quantitativas, como a
Fluorescéncia de raios X, em que 0s raios X caracteristicos de
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cada elemento serdo detectados. No entanto, a quantificacao
dos elementos por esse metodo € mais trabalhosa, e deve-se
optar por uma metodologia mais simples e de facil aplicacdo.

Amostras que requerem a quantificacdo de elementos
minoritariosapresentammelhoresresultadosquandosaodissolvidas
(atacadas) e analisadas através de solucdes. A espectrometria
de absorcdo atdmica e a espectrometria de massas por plasma
indutivamente acoplado analisam 0s elementos presentes,
quantificando-os, sendo a primeira uma analise monoelementar,
enquanto a segunda analisa os elementos simultaneamente.

Em situacOes em que a caracterizagdao mineraldgica ndo €
possivel ou completa por difratometria de raios X, por exemplo,
devido ao solido ser amorfo ou aos raios X serem muito parecidos
uns com os outros, é possivel aplicar técnicas complementares.

Nesse caso, devemos investigar em escala menor, ou seja,
observar a estrutura da fase a nivel de suas ligagdes. Em alguns
minerais, € possivel observar a presenca de ligacdes covalentes
importantes que o0s caracterizam em relacdo aos demais.
Ligagdes do tipo C-O para carbonatos, S-O para sulfatos, O-H para
hidroxidos e outras como Si-O e SI-O-Al podem ser detectadas
através da absorcdo de energia do infravermelho e contribuir
para a caracterizagcdo de fases amorfas presentes na amostra.

Por fim, para buscarmos a associacao de elementos
quimicos em minerais, sobretudo quando esse elemento € um
contaminante ou € o0 Nnosso elemento de interesse, € necessario
que seja analisada a superficie de cada particula com o objetivo
de detectar os elementos presentes. Existem métodos que se
baseiam na emissao de raios X caracteristicos dos elementos
da amostra para identifica-los e mapea-los. Com auxilio da
caracterizacao mineralogica, ligada a analise de particulas, é
possivel caracterizar as associacdes de elementos minoritarios.

As técnicas de caracterizacao quimica associadas constituem
uma grande ferramenta para complementacdo da caracterizacao
mineralogica, mas sozinha também desempenha um papel importante
na quantificacdo de elementos de interesse e de ganga, apresentando,
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portanto, uma aplicacdo pratica, tanto para a caracterizagcao
mineralogica e tecnologica, quanto para processos industriais.

Para finalizarmos esta primeira etapa do servico, apresente
um pequeno resumo compilando os assuntos discutidos nao so
na resolucao desse problema, mas também na secao, indicando
as principais técnicas de caracterizagao quimica e morfologicas
normalmente empregadas em caracterizacao de minérios.

Avancando na pratica

Elementos Terras Raras: caracterizagcdo em minérios

Descrigao da situagao-problema

Os elementos terras raras (ETR) apresentam-se distribuidos na crosta
terrestre em pequenas quantidades, mesmo quando concentrados em
depdsitos minerais. E comum observar esses elementos associados
a diversos minerais. Imagine que vocé recebeu uma amostra de
minério com indicios da presenca de elementos terras raras, mas antes
de quantifica-los, visto que esta € uma analise mais cara, € preciso
certificar-se de que eles realmente estdao presentes. Para isso, vocé
deve indicar a técnica apropriada para deteccao de ETR e explicar o
seu funcionamento. Entao, responda aos seguintes questionamentos:
Qual a técnica apropriada para se certificar da presenca de ETR? Qual o
principio dessa técnica? Como a identificagdo de ETR pode auxiliar na
caracterizacao como um todo?

Resolugao da situacdo-problema

Os elementos terras raras sao incorporados na estrutura de
minerais do deposito de origem, e esse incremento depende do
relacionamento que os ETRs possuem com os elementos do mineral
no qual se encontram. Como se tratam de concentracdes baixissimas,
a quantificagao dos ETRs deve ser feita por Espectrometria Indutiva
por Plasma Acoplado. No entanto, antes de quantificar, € necessario
certificar-se de que 0s elementos estao presentes. Nesse sentido,
a técnica com melhor sensibilidade para elementos terras raras € a
Espectrometria de Massas por lons Secundarios (EMIS).
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A EMIS € uma técnica que identifica os ions gerados pela amostra
apos seu bombardeamento com um feixe de ions primarios gerados
intencionalmente. A energia dos ions que bombardeiam a amostra
é suficiente para remover moléculas, atomos e ions da superficie
da amostra, e os ions secundarios séo conduzidos a um sistema de
deteccao de elementos. O sistema de deteccao capta, como dado
para analise, a energia do ion e sua massa, identificando-o.

No estudo de ETR, a identificacao dos elementos presentes €
importante, pois indicam a formacgao das rochas. Normalmente, esses
elementos estdo presentes em concentracdes que o MEV/EDS néo
consegue detectar. Dada sua importancia para estudos geologicos,
como € o caso da nossa situacao, deve-se optar pela EMIS para
certificacao da presenca dos ETRs.

Faca valer a pena

1. A caracterizacdo quimica de minérios é uma etapa muito importante
para a caracterizacao de minérios. Com objetivos variados, a caracterizagdo
quimica emprega diversas técnicas para suprir as caréncias da caracterizagdo
mineralogica e tecnologica. Considere as assertivas abaixo:

|. Os métodos de caracterizacdo quimica utilizam propriedades dos
elementos quimicos e/ou das ligagdes quimicas.

Il. As analises quimicas qualitativas (semiquantitativas) raramente
contribuem para a caracterizacao de minérios.

IIl. O analito, em vias umidas, corresponde ao elemento a ser analisado
pelo equipamento ou metodologia.

IV. Aanalise quimica em solidos ndo é possivel, pois os elementos precisam
constituir uma fase uniforme.

Assinale a alternativa que contém a opcao correta dentre as afirmacdes.

a) lelll sdo falsas, mas Il torna-se verdadeira se removermos o termo “qualitativa”.
b) Il e Il sdo falsas, mas IV é verdadeira desde que a abertura da amostra
nao seja possivel.

c) Il e IV sdo verdadeiras, mas | é falsa, pois a caracterizagdo quimica
emprega apenas propriedades dos elementos.
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d) | e Ill séo verdadeiras, mas Il torna-se verdadeira se removermos o
termo “raramente”.

e) | e IV séo falsas, mas lll torna-se verdadeira se removermos os termos
“em vias Umidas”.

2. A caracterizacdo quimica de minerais é uma importante ferramenta
para a caracterizagdo de minérios. Devido as suas inumeras metodologias
e versatilidade, a analise quimica € realizada com diversos objetivos,
dependendo da necessidade de cada situagdo. Em um grupo de discussao,
uma das propostas era definir a caracterizacao quimica de minérios. Um
dos integrantes comecgou a definir com os seguintes termos:

A caracterizacdo quimica se insere no contexto de caracterizacao
mineraldgica de minérios compreendendo um conjunto de técnicas
que objetivam ________ . As analises sdo realizadas por meio de diversas
técnicas analiticas quimicas, dentre as quais podem ser citadas a FRX, EAA,
ICP, MEV/EDS, FTIR, TG, EMIS e MFA.

Selecione a opcao que completa corretamente a lacuna na definicdo do
discente e que relaciona os objetivos da aplicacao da caracterizacdo quimica.

a) A determinacdo do teor dos elementos e a contribuicdo para
identificacao de minerais, seja pela presenca de determinado elemento ou
de suas ligacdes.

b) A quantificagcdo dos elementos de interesse, visando a determinagdo dos
teores dos elementos de interesse sem se preocupar com os elementos
de ganga.

c) Apenas determinar os elementos presentes na amostra de forma
quantitativa, sem interferir na caracterizacao mineralogica.

d) A aplicagdo de métodos modernos de analises quimicas que envolvem
apenas a evidéncia qualitativa da presenca dos elementos.

e) A determinacao dos teores dos elementos de interesse, sem contribuir
para a identificacdo de minerais, mesmo quando qualitativa.

3. Técnicas avancadas de caracterizacdo quimica sdo aplicadas também
em caracterizacdo de minérios. Duas dessas técnicas correspondem a
espectrometria de massa por ions secundarios (EMIS) e a microscopia de
forca atdbmica (MFA). Essas técnicas contribuem para a identificagdo de
elementos quimicos com elevada resolucdo, sendo possivel a identificacao
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de elementos leves e também a topografia em escala atdmica.

Em relacdo a essas duas técnicas de caracterizacdo quimica, assinale a
alternativa que contém a informacao correta.

a) Na MFA, a ponteira se desloca apenas na posi¢cdo horizontal e o relevo
da amostra é observado pela pressao sofrida pela amostra.

b) Na EMIS, um feixe de ions primarios & direcionado para a amostra,
ejetando dela ions secundarios direcionados a um detector para analise.
c) A MFA se baseia na interacdo entre a superficie e os raios X emitidos pela
ponteira que refletem a topografia da amostra.

d) Na EMIS, a amostra é bombardeada por um feixe de raios X que excitam os
elementos da amostra, emitindo raios X secundarios detectados e quantificados.
e) EMIS e MFA sdo técnicas semelhantes capazes de evidenciar tanto a
composicdo quimica como a topografia da amostra analisada.
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Secaon 4.2
Técnicas de caracterizacao quimica: FRX, EAA e ICP

Dialogo aberto

Prezado aluno, na secao anterior comecamaos a trabalhar alguns
conceitos de caracterizacdo quimica de minérios, introduzindo
algumas das principais técnicas de caracterizacao avancadas. No
entanto, as tecnicas apresentadas na secao anterior possuem
objetivosbastanteespecificoserepresentamosavan¢ostecnologicos
em caracterizagdo quimica de minérios. Contudo, existem tipos de
analises quimicas que sao frequentemente empregados no ramo de
caracterizacao mineralogica e tecnologica de minérios.

Existem técnicas capazes de fornecer, de maneira aqgil, as
informacdes que buscamos. Mas que tipo de informacdes
procuramos ao fazer uma caracterizacdo quimica? Quando se
trata desse assunto, busca-se a composicdo e a quantificacdo dos
elementos gque compdem a amostra. Com o intuito de escolher
a técnica adequada para cada necessidade, vejamos a proxima
situacao preparada para que possamos resolvé-la utilizando os
conteudos abordados nesta secao.

O Departamento de Caracterizacao de Minerais e Materiais
(DCMM) da empresa na qual vocé trabalha recebeu algumas
amostras para caracterizacao quimica. Na primeira etapa do servico
(Secdo 4.1), vocé identificou de maneira qualitativa algumas técnicas
que poderiam ser aplicadas para a caracterizacao dessas amostras
e agora precisa conhecer melhor as amostras e as técnicas para
indicar a técnica adequada. Lembre-se de que vocé faz parte de
uma equipe de engenheiros, técnicos e analistas que realizardo a
caracterizacao dessas amostras.

Como vimos anteriormente, uma das amostras € de minério
fosfatico, da regido de Araxa (MG), onde foi detectada a presenca de
ferro, mesmo apos a separacao magnética. O conteudo de ferro em
rocha fosfatica deve ser inferior a 4% para evitar efeitos indesejaveis
Nno processo de preparacao de fertilizantes. Uma segunda amostra
que necessita de caracterizacdo quimica corresponde a um rejeito
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de minério de ouro, sendo necessaria a avaliacao da perda de ouro
gue acompanha o rejeito, pois 0 ouro possui um valor de mercado
muito elevado.

Para resolver essa situagao, vocé deve explorar os méetodos de
caracterizagcao quimica, buscando responder qual ou quais sao
mais adequados para cada caso. Para as situacdes apresentadas,
0s resultados qualitativos de analise sdo suficientes para indicar as
perdas? Se ndo forem, quais analises quimicas sao necessarias? Por
gque a técnica selecionada é a mais indicada na situacdo apresentada?
Como as amostras devem ser preparadas?

A solugcdo dessa situacdo contempla o conhecimento das trés
principais técnicas de analises quimicas em solidos e solugao. As
principais técnicas empregadas sdo Fluorescéncia de raios X (FRX),
Espectrometria de Absorcdo Atdmica (EAA) e Espectrometria de
Absorcéo porinducao de Plasma Acoplado (ICP) e, paracompreender
O que sdo essas técnicas, seus principios de funcionamento e a
aplicagao de cada uma delas, estude os conteudos dessa secdo. Ao
finalizar a secdo, vocé tera concluido a segunda etapa do servico
proposto nessa unidade, que consiste na avaliacao da composicao
guimica de amostras utilizando analise elementar.

Nao pode faltar

Caro estudante, a partir desta secdo, vamos trabalhar com os
metodos mais empregados na caracterizacao quimica de minérios. Serao
discutidos os principios de funcionamento das técnicas selecionadas,
alguns tipos de equipamentos e analises que podem ser realizadas com
essas técnicas, tendo como foco a caracterizacdo de minerios.

Vocé ja deve ter percebido, pela composicdo de um mineral,
que os elementos que o compdem nem sempre sao representados
pelas mesmas proporcdes. Por exemplo, a muscovita -
KAI, (Si;Al)0,o(OHF), — um filossilicato do grupo das micas
apresenta diferentes elementos em sua composicdo e tambem
com proporcdes distintas. Se expandirmos esse raciocinio para um
minério, composto por mais de uma fase mineral, os elementos
presentes podem ser os mais diversos possiveis, e as proporcdes
entre eles Ndo necessariamente obedecem a composicao guimica
de uma unica fase. Por isso, a caracterizacdo quimica € importante
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quando estd sendo realizado um estudo de caracterizacao de
minérios ou de minerais especificos. Vejamos agora as trés principais
técnicas empregadas para a caracterizacdo de minérios.

Fluorescéncia de raios X (FRX)

Afluorescéncia deraios X € uma técnica que se baseia na emissao,
captacao e interpretacao de espectros de raios X dos elementos
constituintes da amostra. A excitacdo dos raios X da amostra é
provocada pela irradiacdo de um feixe de raios X primarios gerados
em um tubo de raios X, de maneira semelhante aquela observada
para os méetodos de difratometria de raios X (Secédo 2.3). Particulas
radioativas também podem ser empregadas para excitacdo de
elementos, mas ndo sdo muito utilizadas em equipamentos de
analise devido as perdas de radiacdo. Os elementos da amostra
absorvem os raios X primarios e emitem suas proprias linhas de raios
X ou um espectro de raios X caracteristico dos elementos que a
compde. Os raios X emitidos pela amostra sdo direcionados para
um sistema de deteccdo e interpretacdo dos dados.

A FRX esta dividida em dois tipos de sistemas ou equipamentos
(Figura 4.3): os equipamentos com mecanismo de deteccdo de
comprimentos de onda dispersivos (WDXRF — Wavelength Dispersive
X-ray) e 0s mecanismos que se baseiam na dispersao da energia dos
raios X (EDXRF — Energy-Dispersive X-ray). Os equipamentos WDXRF
possuem configuragcdes que permitem a analise de elementos por
monocanal e multicanal, sendo sempre empregados para esses
equipamentos os tubos de emissdo de raios X monocromaticos
(um Unico comprimento de onda), em vez de particulas radioativas.
Esses equipamentos (WDXRF) sdo maiores e estdo configurados
com uma orientacao da amostra e do detector (transdutor) em
0 — 20 . Em aparelhos automaticos, os arranjos de <<Eqn003.eps>>
sdo sincronizados para permitir a varredura completa dos elementos
identificaveis por essa técnica.
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Figura 4.3 | Esquema de equipamentos de fluorescéncia de raios X: (A) WDXRF e (B) EDXRF
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Fonte: adaptada de Keng (2015a; 2015b)

Os equipamentos do tipo EDXRF sao constituidos por fontes
de raios X policromaticas (varios comprimentos de onda), porta
amostras, detector e componentes eletrobnicos necessarios a
discriminacdo da energia dos raios X recebidos. Como nao existem
partes moveis para detectar o sinal de fluorescéncia, esse sistema
€ mais simples que o anterior. De modo geral, o sistema EDXRF
permite uma aproximacao maior da fonte de raios X e do detector
da amostra, ja que eles sdo partes fixas. Com isso, podem ser
utilizadas fontes radioativas para a emissao de raios X. No entanto,
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por questdes de segurancga, os equipamentos de laboratorio utilizam
tubos geradores de raios X.

Comparando ainda o sistema EDXRF0 com o WDXRF, em
comprimentos de ondas maiores (>1A), a resolucao dos
equipamentos de dispersdo de energia € menor. Entretanto, em
comprimentos de ondas menores, em que a energia € mais elevada,
a resolucdao melhora. Com essa restricao, a FRX é capaz de analisar
elementos a partir do fluor.

A técnica de fluorescéncia de raios X permite a identificacao
dos elementos constituintes da amostra, mas possibilita também ir
um pouco além, sendo possivel realizar analises semigquantitativas
e quantitativas. A analise qualitativa apenas identifica os elementos
constituintes de uma amostra. De modo comparativo, podemaos
estabelecer a variacdo na composicao entre dois espectrogramas
de amostras semelhantes. No entanto, se tivermos a intengcao de
avaliar o espectro de maneira semiquantitativa, € possivel atraves da
transformacado dos dados captados.

?=| Exemplificando

Uma informacao qualitativa pode ser transformada em semiquantitativa
a partir da medicdo cuidadosa dos picos de raios X detectados. A
estimativa das concentracdes pode ser obtida atraveés da Equacao 4.1,
em que PX € a intensidade relativa da linha de medida em relagdo ao
numero de contagens, mantendo-se um periodo fixo; WX € a fragao
em peso do elemento em estudo naamostra; Py ¢ aintensidade relativa
da linha se a fracao em peso do elemento de estudo na amostra fosse
unitaria, sendo Ps determinado com base em uma amostra pura do

elemento ou em um padrao.
P, =P,W, (4.1)

Essa forma de transformacdo de dados qualitativos em semiquantitativos
desconsidera a interferéncia dos outros elementos na faixa de analise do
elemento de interesse. Isso nem sempre € verdadeiro e deve-se estar
atento, sobretudo nos casos de analise quantitativa, pois pode haver
absorcao de raios X pela amostra e pela matriz (elementos que compdem
a amostra) e, as vezes, a remissdo, intensificando o sinal detectado.
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Em equipamentos mais modernos € possivel obter analises
guantitativas, mesmo de minérios complexos, mas a precisao dos
resultados depende da composicao da curva de calibracdo dos
equipamentos. A curva de calibracdo € composta por padrdes
com concentragdes conhecidas dos elementos de interesse e o
mais semelhante possivel da amostra a ser analisada, preparados
de maneira semelhante. Em geral, € aplicada na preparacdo da
amostra a confec¢do de pastilhas de mistura de acido borico com o
material a ser analisado, em proporcdes especificas para 0 metodo.
Mesmo tendo cuidado com os padrdes de calibracao, alguns efeitos
indesejaveis podem ocorrer durante a analise, por isso, & necessario
estar atento.

oé) Reflita

Uma amostra pode ser composta por diversos elementos diferentes.
Como estamos tratando de raios X, parte deles pode ser absorvida pelos
elementos da amostra, reduzindo o sinal recebido pelo equipamento.
Em FRX, € possivel detectar apenas elementos de numero atdmico
maior que o fluor, sendo necessario minimizar a interferéncia dos
elementos. Isso significa que os elementos de menor numero atdbmico
(O, N, C, B, Li e H) ndo interferem na analise? Pense a respeito e discuta
sobre como as interferéncias que ocorrem para elementos de nimero
atdmico maior podem ser minimizadas.

O efeito da matriz € o resultado da absorcdo, provocando uma
reducdo do sinal, pois parte dos raios X emitidos sera absorvida pela
amostra e pela matriz. Também podemos obter o aumento do sinal
atraves da excitagcao secundaria da linha analitica do elemento. Para
evitar esses efeitos, diversas medidas podem ser tomadas.

A calibracao com padrdes externos com composi¢cao semelhante
adasamostras € uma alternativa, uma vez que os efeitos de absorcao
e intensificacdo serdo iguais em padrdes e amostras. Outra medida
para observar os desvios € a utilizacdao de padrdes internos, ou seja,
a introducdo de uma quantidade definida em padrdes e amostras
e, entdo, observar os resultados indicados para ambos. E possivel,
também, diluir a amostra utilizando um solvente composto por
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elementos de baixo numero atdmico (O, N, C, B, Li e H). A adicao
de um solvente em excesso minimiza os efeitos de absor¢cdo dos
raios X pela matriz da amostra, visto que em menor quantidade esse
efeito torna-se praticamente equalizado. Esse tipo de manipulacao
€ muito Util para analise de minerais em que as amostras devem ser
preparadas em pastilhas e prensadas com o solvente ou fundidas.

A FRX é um método de andlise capaz de fornecer, de maneira
rapida, informacdes quimicas qualitativas e até mesmo quantitativas
sobre uma amostra, envolvendo a analise de diversos elementos, com
excecao dos elementos leves. Aléem disso, a interferéncia entre as linhas
espectrais € minima, e 0 metodo nao € destrutivo e requer pequenas
quantidades de amostras. Os inconvenientes do metodo ficam a cargo
da sensibilidade e da dificuldade de deteccao dos elementos leves. No
entanto, para a aplicacado em caracterizacao de minérios, esse € um
metodo muito pratico que auxilia inclusive na identificagcdo de fases
atravées dos resultados de composicao elementar da amostra.

Espectrometria de absorcdo atémica (EAA)

AEAA € um método de analise quimica quantitativa dos elementos
de uma amostra mineral. Diferentemente da fluorescéncia de raios
X, a espectrometria de absorcdo atdmica requer a destruicao da
amostra, atraves de seu ataque, de modo a dissolvé-la. Em geral, os
metodos de diluicao de amostras envolvem o ataque por acidos e,
em casos mais extremos, a fusdo prévia ao ataque acido.

O meétodo se baseia na absor¢ao de comprimentos de ondas
especificos de cada metal ao ser submetido ao processo de
atomizacao. Na atomizacdo, os elementos provenientes de uma
solugao sdo aspirados para O equipamento e transformados em
peguenas goticulas que passam proximo a uma fonte de calor,
onde o solvente é evaporado/queimado, restando um aglomerado
de particulas. Essas particulas sdo aquecidas por uma fonte de calor
a uma temperatura mais elevada, sendo capaz de transforma-las
em atomos no estado fundamental e, em alguns casos, em ions
também, o que ¢ indesejavel para a aplicacdo da técnica.
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Os atomos em seu estado fundamental sdo capazes de absorver
energias especificas para excitar os elétrons que o constituem para
niveis mais elevados de energia. Cada atomo € capaz de absorver
somente quantidades especificas de energia para eleva-los do
estado fundamental ao estado excitado. Apos absorver essa energia
guantizada, o elétron do atomo retorna ao seu estado fundamental
com a emissao de luz.

Os equipamentos de EAA sdo constituidos por uma fonte
luminosa com emissdo de radiacao com comprimento de onda
especifico para o elemento a ser analisado, um sistema de selecao
do comprimento de onda em funcdo da faixa de concentracdo do
elemento analisado, um sistema de atomizacdo da amostra e um
de processamento do sinal (Figura 4.4). A fonte luminosa desses
equipamentos € uma lampada de catodo oco, constituida por um
anodo de tungsténio e de um catodo cilindrico selado em tubo de
vidro e preenchido com um gas inerte (Ne ou Ar). O catodo contém
ainda uma placa do metal que se deseja analisar, sendo essa a
responsavel por emitir a radiagdo nos comprimentos de onda do
metal. A liberacdo de radiacdo na lampada ocorre da mesma forma
que no atomo, por excitacao e retorno do elétron do atomo ao seu
estado fundamental.

Figura 4.4 | Esquema de um equipamento de espectrometria de absorcdo atdbmica
por chama
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Fonte: adaptada de Hage; Carr (2012, p. 466)
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Como toda técnica de analise, a EAA apresenta seu limite de
deteccdo dependente das configuragdes do aparelho e tambéem
do elemento a ser analisado. Além disso, o equipamento pode ser
composto por um atomizador de chamas ou de forno de grafite,
que também reflete o limite de deteccdo do analito. Em geral, os
equipamentos com forno de grafite séo empregados quando se
trabalha com concentracdes menores do analito.

A analise por EAA, apesar de possuir comprimentos de ondas
especificos para cada elemento, também sofre com a interferéncia
durante a analise. As interferéncias espectrais, apesar de raras,
acontecem quando o comprimento de onda de um elemento esta
Mmuito proximo ao de outro, entretanto, issO ocorre em poucos
Casos, pois a resolucao entre os comprimentos de ondas € de 0,1 A.
A interferéncia espectral pode ser observada ainda na presenca de
produtos da combustdo que absorvem ou espalham a radiagao nesse
comprimento de onda. Para minimizar esses efeitos, uma alternativa
€ utilizar outras linhas, claro que observando a sensibilidade e a faixa
de deteccao.

OQutro tipo de interferéncia que ocorre em equipamentos de
absorcdo € a quimica. A EAA se baseia na absorcao de comprimentos
de onda pela espécie atdbmica. Portanto, a presenca de espécies
ibnicas, moleculares, Oxidos ou ainda de espécies nao volateis
provoca uma reducao da absorcao dos elementos analisados,
fornecendo falsos resultados.

A analise quimica de um elemento requer, assim como na FRX, a
geracao de uma curva de calibracdo para determinacdes quantitativas.
A curva € gerada com padrdes do analito, mas deve-se ter em
consideracdo que a matriz da amostra e dos padrdes sao diferentes.
Para minimizar esse efeito, devemos aproxima-las ao maximao possivel,
realizando a preparacdo de padrbes multiplos, por exemplo, para
evitar que as interferéncias presentes na amostra também estejam nos
padroes. Além desse cuidado, quando a amostra apresenta pequeno
conteudo do analito, pode-se aplicar o metodo de adicdo no qual
sao adicionadas quantidades conhecidas de solugcdo padrdo (com
concentracdo definida) nas amostras e nos padroes.
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Embora seja um meéetodo bastante assertivo, a caracterizacao
guimica por EAA requer a destruicdo total da amostra,
transformando-a em solucdo. Esse processo pode ser demorado e
requer a experiéncia do operador. Além disso, a analise € realizada
para um elemento por vez, o que pode ser trabalhoso quando se
objetiva a quantificacao de varios elementos. No entanto, 0 metodo
apresenta boa aplicabilidade para analise de minérios pouco
complexos (minério de ferro).

Espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado
(ICP-MS)

A espectrometria de massa atdmica, diferentemente da EAA, se
baseia na deteccao, identificacdo e quantificacao de ions atdbmicos
dos elementos. A analise por ICP-MS envolve uma etapa de
atomizac¢do da amostra e de conversdo desses atomos atomizados
em uma corrente de ions (geralmente positivas), pois a geragcao ¢é
feita a elevada temperatura, uma etapa de separacdo desses ions
formados através do parametro conhecido como razdo de massa/
carga e, por fim, de contagem desses ions para quantifica-los
posteriormente.

A razdo massa/carga ¢ um importante parametro de analise
para essa técnica. Com ela, é possivel distinguir até mesmo ions
formados por isotopos de um elemento, pois afetam a massa
do sistema. Aqui, deve-se entender como massa a unidade de
massa atomica (U.M.A)) definida a partir da massa de um atomo de
carbono (1 uma = 1,992646 x 10 °° kg). Devido & alta sensibilidade
na deteccdo do equipamento, ele consegue identificar ions com
diferencas na quarta casa decimal de razdo massa/carga.

O espectrometro de massa com plasma indutivamente acoplado
(Figura 4.5) € um sistema que gera ions aspirando e nebulizando uma
solug¢ao gue passa por uma tocha de plasma que atomiza e ioniza,
a elevadas temperaturas, a solucao aspirada pelo equipamento.
Os ions no estado gasoso sao direcionados através de expansores
para um sistema de aceleracdo de particulas através de diferencas
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de potencial, em que sao separados dos elétrons. A baixa pressao
€ mentida nesse sistema de aceleracdo para evitar colisdo entre
eletrons e ions. Os ions acelerados entram em um sistema de
detecgdo que os identifica e contabiliza em func¢do da sua razdo
massa/carga.

Figura 4.5 | Esquema de espectrdmetro de plasma indutivamente acoplado

Camara |
despray

T

Nebulizador

Fonte: adaptada de Holler; Skoog; Crounch (2009, p. 306).

Apesar de ter uma resolucdo de identificacdo bastante elevada,
o ICP-MS néo fica livre de interferéncias espectroscopicas e ndo-
espectroscopicas, sendo a ultima relacionada a matriz, sobretudo em
elevadas concentragdes de outros elementos (500—1000mg/L).
As interferéncias espectroscopicas se manifestam de trés formas:
interferéncias isobaricas, por ions poliatdmicos, por espéecies Oxidos
e hidroxidos. As duas ultimas sdo mais significativas e ocorrem
quando espécies poliatdmicas sdo geradas, formadas pelos
constituintes do plasma, da matriz ou da atmosfera, que apresentam
raz8es massa/carga semelhantes (40 oArQ* interfere em 56Fg*).

Assim como na EAA, o ICP-MS pode realizar analises qualitativas/
semiquantitativas e quantitativas. Para a caracterizacao de minérios,
€ necessario transformar a amostra solida em uma solucao que sera
atomizada. A analise quantitativa depende da geracao de padrdes na
faixa de concentragcao da amostra e com condi¢cdes semelhantes.
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Como esse método € mais sensivel, a concentracao de solidos totais
nao deve ser superior a 20000g/ml e, para verificar a situagao da
curva de calibracdo ao longo da analise, € necessario introduzir um
padrao de checagem de leitura.

A técnica de ICP-MS possui como grande trunfo a capacidade
de realizar analises multielementares de maneira rapida e simples,
tanto para a caracterizacdo quimica dos elementos que compdem
amostras, quanto para a determinacao quantitativa de composi¢cao
de amostras. Com um limite de deteccdo muitas vezes menor que oS
de equipamentos de absorcao atdbmica, € possivel analisar amostras
com concentracdes da ordem de 0,1 ppb (partes por bilhao).

Q"’ Assimile

Nesses ultimos dois metodos de caracterizagao quimica de amostras, a
dissolugdo de todo o solido contido na amostra € essencial. A diluicdo
parcial, sobretudo de amostras contendo silicatos, pode afetar os
resultados de maneira significativa. Os solidos em suspen¢ao adquirem
carga, em geral, para pHs baixos, e a carga da superficie dos solidos €
negativa. A dissolu¢do dos metais torna evidente a sua carga positiva.
Esses ions podem entdo ser adsorvidos pelo silicato ndo dissolvido.

A abertura de amostras com acido fluoridrico e a aplicacdo em plasma
podem danificar partes desse equipamento, constituidas por quartzo.
Nessa situacao, a dissolucao deve ser precedida de uma fusao do
material e de solubilizacao em acido sulfurico ou cloridrico que nao
danifica o equipamento.

®: Dica
As técnicas analiticas normalmente apresentam os resultados em
termos do elemento quimico analisado. No entanto, podemos estar
interessados em resultados referentes aos Oxidos desses elementos, e
quando o equipamento ndo fornece a conversdo, temos que utilizar
uma ferramenta de conversdo chamada andlise dimensional, que
consiste na conversao de uma forma de expressar o resultado em outra.

Tomemos como exemplo a analise de aluminio (Al) e que queiramos >
expressé-la em termos de Al,O;. O equipamento analitico
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provavelmente informara a concentragdo (c) do Al contido na diluigao
(F) da amostra de massa m preparada através da sua abertura para um
volume de solucao V. Para converter a informacao de concentracdo
para %Al,0, . basta saber a relagdo massica molar (M) entre Al,O4
e Al e relacionar essas grandezas de acordo com a Equacado 4.2.

cF My, (4.2)

%AIL,0, = —x x100
Vm M,

Essas técnicas de caracterizacdo podem ser empregadas a
diversos estudos de caracterizacdo mineralogica e tecnologica
de minérios, sobretudo na determinacao de teores das fracdes
concentrado e rejeito de uma operacao de concentracdo de
minérios. Aléem da determinacdo dos teores, a fluorescéncia
qualitativa auxilia também na identificacdo de minerais.

D9 Pesquise mais

Veja nas referéncias a seguir a aplicabilidade da caracterizagcao quimica
por essas técnicas e como elas podem ser empregadas em estudos
de caracterizacdo de minérios e concentrados/rejeitos de operacdes
de fracionamento.
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Sem medo de errar

Caro estudante, nesta secao trabalhamos com trés das principais
técnicas de caracterizagcdo quimica qualitativa/semiquantitativa e
guantitativa. No inicio da sec¢ao, foi proposta uma situacao para que
pudéssemos aplicar os conteudos trabalhados na secao. Vamos
relembra-la?

Voceé faz parte do Departamento de Caracterizacdo de Minerais
e Materiais (DCMM) da empresa em que trabalha e foi designado
pelo seu chefe para compor uma equipe de engenheiros, técnicos
e analistas, para caracterizar quimicamente amaostras de minerios.
Uma das amostras é de minério fosfatico da regido de Araxa (MG),
onde foi detectada a presenca de ferro mesmo apos a separacao
magneética, e deseja-se que o teor de ferro na forma de Oxido seja
inferior a 4%. Uma segunda amostra corresponde a um rejeito de
minério de ouro associado a arsénio, sendo importante a avaliacao
da perda de ouro e a eliminagao de arsénio.

Para resolver essa situacdo, vocé deve explorar os topicos
listados abaixo.

1. Aprender sobre a caréncia de analise das amostras.

2. Conhecer as técnicas, preparacdes e  analises
guimicas instrumentais.
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3. Indicar a técnica mais correta a necessidade de sua analise.

Como vimos, a amostra da regido de Araxa apresenta como
requisito toleravel uma quantidade maxima de ferro expressa em
termos de 6xidos <<Eqn020.eps>> de 4%, pois quantidades maiores
prejudicam a composicao de fertilizantes. Influéncias na viscosidade
e a geracao de residuos apos a precipitacao sdo os maleficios que
acompanham teores mais elevados de ferro. Ja a amostra de rejeito
de ouro, caso contenha ouro em quantidades acima do toleravel,
pode indicar perdas nao sO NO processo, mas também em termos
financeiros, visto que o ouro apresenta elevado valor de mercado.

Tomemos primeiro a situacao do minério fosfatico. Para esse
caso, a analise gqualitativa nao ¢ suficiente para qualificarmos o
concentrado como alto ou baixo teor de ferro. Com uma analise
qualitativa, identificariamos apenas a presenca ou ndo do elemento
e, para isso, poderiamos aplicar a fluorescéncia de raios X. No
entanto, como queremos identificar o teor de ferro presente na
amostra para classificar o concentrado, uma analise quantitativa
sera necessaria.

A andlise pode ser realizada pela aplicacdo de métodos
quantitativos de fluorescéncia de raios X, método que requer padroes
solidos, e essa € uma de suas grandes vantagens. No entanto,
conseguir elaborar uma curva de calibracao para FRX quantitativa
pode ndo ser tao facil. Por outro lado, promover a dissolucdo da
amostra e simular uma matriz dissolvida em padrdes para absorc¢ao
atdmica pode ser mais simples.

Para esse caso em que estamos interessados apenas no teor de
ferro (0xido de ferro) no concentrado de rocha fosfatico, a técnica
mais apropriada para a analise € a Espectrometria de Absorcao
Atdmica. Para aplica-la, € necessario dissolver a amostra atraves
do ataque acido e elaborar padrdes de calibracdo com uma matriz
semelhante a da amostra. O equipamento de EAA nos fornecera
a concentracdo da solucao preparada com o ataque acido da
amostra. Entretanto, para isso, devemos expressa-la em termos do
oOxido do elemento e, Nos casos em que O equipamento Nao permita
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a conversao automatica, devemos aplicar a analise dimensional.
Como vimos, empregaremos uma relagao de unidades desde a
preparacao até a leitura do equipamento, utilizando a relacao entre
as massas molares do oxido de ferro e do ferro para a conversao,
conforme Equacdo 4.2 reescrita abaixo (Equacao 4.3) para o oxido
de ferro.

cF MFe203

hFe,0 =1 %100
m

Fe (4'3)

A amostra de rejeito de ouro, por sua vez, requer um cuidado
especial. A concentragcao de ouro em depositos desse elemento
ja apresenta concentracdes baixas, da ordem de gramas de ouro
por tonelada de minério (ppm). J& podemos entdo verificar que o
teor de ouro em um rejeito do processo apresenta-se menor ainda.
Assim, ndo podemos aplicar mais a técnica de fluorescéncia de raios
X, nem para detectar a presenca de ouro, pois o limite de detecc¢ao
nao atinge os teores esperados.

Nessa situacao, observa-se a necessidade de quantificacao de dois
elementos que podem ser medidos de forma simultanea pelo ICP-MS
ou de maneira individualizada em EAA. A técnica que melhor atende
aos requisitos (baixa concentracdo, analise rapida e pratica) ¢ o ICP-
MS. Da mesma maneira que na EAA, é necessario diluir as amostras,
mas deve-se estar atento a forma de diluicdo, evitando-se a utilizagao
de acidos muito fortes, capazes de danificar o equipamento. Na
presenca de alguns silicatos, € recomendada a utilizacdo de meétodos
que envolvam a fusao para a abertura da amostra.

No ICP-MS, também é necessario criar uma curva de calibracdo
de preferéncia multipla (contendo os dois elementos de interesse) e
que reflita a matriz de dissolucdo da amostra. Assim, o equipamento
capta a leitura simultanea dos elementos de interesse. Com o
resultado expresso em concentracao, deve-se avaliar a perda e a
possivel liberacao de arsénio.

Agora que temos selecionada a técnica apropriada para cada
uma das amostras apresentadas nesta secdao, compile os assuntos
discutidos na resolucao dessa situacdo, propondo e justificando a
técnica selecionada. Faga isso como parte integrante do trabalho a
ser entregue ao final da unidade.
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Avancando na pratica

Caracterizacao quimica qualitativa, uma importante
ferramenta para a caracterizagao mineraldgica

Descricao da situagao-problema

A sua empresa foi contratada para caracterizar uma amostra
de minérios de origem desconhecida. O requisitante da analise,
um proprietario rural, n@o conhece a geologia de sua regiao, mas
encontrou um tipo de rocha bastante diferente das demais rochas
da fazenda. Segundo a descricado do proprietario, na regido onde
esse material estd exposto hd uma vegetacdo de maior porte e,
3o redor, o solo parece duro, como uma crosta, apresentando
vegetacdo de pequeno porte. O requisitante trouxe uma amostra
dessas duas regides para analise. Diante desse contexto simples e
ficticio, qual seria a técnica indicada para caracterizar esse material?
Como proceder a analise? Para verificar se o0 material pode constituir
uma jazida, que tipo de analise quimica inicial deveria ser feita?

Resolucdo da situagdo-problema

A situacao ilustrada no problema trata-se de uma caracterizacao
quimica inicial de amostras de rochas/minérios. Como a amostragem
nao utilizou um plano de amostragem predefinido, a caracterizacao a
ser feita envolve apenas aspectos qualitativos, para identificacdo dos
constituintes majoritarios. A presenca de vegetacdo de maior porte
pode sinalizar que a regido € mais rica em nutrientes para plantas, pois
no local ocorre o desenvolvimento de plantas de maior porte, assim
Ccomo ao redor existe uma regido escassa de nutrientes, podendo-se
tratar de um escudo cristalino ou ainda de um processo de laterizacao,
tornando a superficie pobre em nutrientes para plantas.

A caracterizacao quimica inicial, que inclusive pode preceder a
difratometria de raios X, consiste na analise qualitativa dos elementos
majoritarios presentes na amostra atraves da fluorescéncia de raios
X. Com essa modalidade da técnica, busca-se verificar os elementos
que constituem as amostras e, para isso, ambas as amostras de
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rocha, onde ha e onde ndo ha vegetagcao, devem ser preparadas
em pastilhas com um solvente, normalmente acido bodrico, e
analisadas. A analise apontara diferencas na composicao elementar
das amostras, ainda que de maneira qualitativa. E provavel que sejam
observados na regido onde a vegetacao € de maior porte elementos
como fosforo, magnésio e calcio. Para a regido de vegetacao
rasteira, esses elementos devem estar em pequenas concentracdes
e podem nem ser detectados, sendo mais provavel a identificagcéo
de ferro e silicio.

Com esses indicios, pode-se verificar a existéncia de uma
ocorréncia/jazida com um estudo mais sistematico, tanto de
minéerios de ferro como de fosfato. Inicialmente, para verificar
essa possibilidade, o teor desses elementos deve ser determinado
e, posteriormente, deve ser realizado um estudo sistematico de
avaliacdo da area. A determinacao dos teores dos elementos
em ambas as amostras pode ser realizada por espectrometria de
absorcao atdbmica, mas lembre-se de que essa técnica requer a
dissolucao completa da amostra.

Assim, o estudo completo necessita da identificacao dos
elementos constituintes da amostra por FRX e da quantificacdo dos
elementos de interesse (minério/ganga) por EAA.

Faca valer a pena

1. Afluorescéncia de raios X (FRX) € uma técnica de caracterizacdo quimica
que se baseia na emissao de raios X caracteristicos dos elementos que
compdem a amostra a partir da excitagao desses elementos. A respeito
dessa técnica, listamos alguns aspectos abaixo:

(1) Os equipamentos podem ser divididos em dois seguimentos que
analisam os raios X de maneira diferente: pela dispersdo do comprimento
de onda - equipamentos com partes moveis de analise — e pelos
dispersivos em energia — equipamentos com partes fixas que permitem
maior aproximacgao da fonte e do detector da amostra.

(2) Algumas das vantagens da FRX sdo a identificacdo e a quantificacdo
de fases mineralogicas sem a necessidade de destruir a amostra, sendo,
portanto, um método que preserva a amostra.
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(3) A FRX permite realizar anadlises qualitativas e quantitativas
multielementares de maneira simples e rapida, pois ndo carece de padrdes
de calibracao.

(4) Por se tratar da emissdo de raios X caracteristicos, a técnica esta sujeita
a absorcdo dos raios X pela matriz da amostra. Uma maneira de minimizar
esse efeito € a utilizacdo de solvente em excesso para padrdes e amostras
em analises quantitativas.

Analise as assertivas a respeito da FRX e indique a alternativa que contém o
valor correto da soma e a justificativa.

a) 5, sendo corretos os conteudos das alternativas 2 e 3.
b) 4, sendo corretos os conteudos das alternativas 1 e 3.
c) 3, sendo correto apenas o conteudo da assertiva 3.
d) 5, sendo corretos os conteudos das assertivas 1 e 4.
e) 4, sendo correto apenas o conteudo da assertiva 4.

2. A espectrometria de absorcdo atdmica (EAA) € um método de analise
adequado para caracterizacdo quimica de minérios. Diferentemente dos
métodos de fluorescéncia de raios X, a EAA necessita, na maioria dos
equipamentos, que a amostra esteja dissolvida por completo para a analise.
A respeito da dissolugcao da amostra, observe o trecho a sequir:

A analise de solidos por EAA é realizada empregando-se amostras liquidas.
Normalmente, as amostras sao dissolvidas através de um ataque acido ao
solido. Como alguns minerais sdo muito resistentes ao acido cloridrico
e ao acido sulfurico, todo o procedimento de preparacdo de amostras
deve utilizar acido fluoridrico para garantir a dissolucdo dos minerais. A
dissolucdo completa € necessaria para evitar perdas do analito nos solidos
nao dissolvidos.

Considerando o trecho acima e os conhecimentos sobre os requisitos
da técnica de espectrometria de absorcdao atdmica, assinale a alternativa
correta sobre o conteudo desse trecho.

a) O trecho estd correto e apresenta uma justificativa para o requisito
da dissolucao total da amostra, que € a perda de analito no solido nao
dissolvido.

b) O trecho esta parcialmente correto, pois os procedimentos de dissolugdo
de amostras devem evitar o uso de acido fluoridrico devido aos danos que
podem ser causados No equipamento.

c) O trecho esta correto e, adicionalmente, pode-se citar a utilizagdo de
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fusdo de amostras seguida por dissolucao em acido fluoridrico como
forma de preparacdo das amostras.

d) O trecho esta parcialmente correto, sendo a perda de analito relacionada
apenas ao analito presente no interior da particula que nao foi dissolvida.
e) O trecho esta incorreto, pois a preparacdo de amostras para EAA é
realizada com a prensagem do solido com solvente, sem necessidade de
diluicao.

3. As técnicas de caracterizacdo quimica apresentam resolucdes de
identificacao de elementos bastante elevadas. Entretanto, mesmo nessas
condig¢des, podem ocorrer interferéncias diversas durante a analise, desde
as caracteristicas dos métodos analiticos até devido ao surgimento de
espécies que interferem no sinal transmitido da amostra para o detector.
Como consequéncia dessas interferéncias, os valores obtidos pela analise
quimica podem nao representar a quantidade real do elemento na amostra.

A respeito das interferéncias que podem ocorrer nos métodos de analise
quimica por FRX, EAA e ICP-MS, assinale a alternativa correta.

a) A atenuacdo de sinal em EAA por efeito de matriz é pouco significativa,
pois as amostras estdo diluidas, formando solu¢des homogéneas
semelhantes aos padrdes preparados para a andlise. b) O efeito da matriz
na fluorescéncia de raios X provoca sempre um efeito de atenuacao dos
raios X secundarios pela absorcdo da amostra, ndo sendo possivel observar
a magnificacao do sinal.

c) Interferéncias significativas ocorrem no ICP-MS quando sdo gerados,
no detector, ions oxidos e hidroxidos com razao carga/massa distintas dos
ions monoatémicos.

d) Ainterferéncia quimica na EAA é uma das principais formas de atenuagdo do
sinal, pois a formacgao de espécies quimicas moleculares e ionizadas pode nao
ser capaz de absorver comprimentos de onda especifico daquele elemento.
e) A atenuacdo de sinal observado na FRX por efeito de matriz ndo pode
ser minimizada, pois a prepara¢cdao da amostra ndo € capaz de minimizar
esses efeitos, sendo necessario a utilizagao de outra técnica analitica.
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Secaon 4.3

Técnicas complementares: MEV/EDS, IR (FTIR) e TG

Dialogo aberto

Prezado aluno, na secao anterior trabalhamos com as principais
técnicas de quantificacdo de elementos em amostras minerais,
sobretudo de metais. Algumas das técnicas podem ser aplicadas
a analise qualitativa também, como é o caso da fluorescéncia de
raios X. No entanto, apenas quantificar os elementos pode nao ser
suficiente para suprir a caracterizacao quimica.

Por vezes, podemos estar interessados em localizar a associagcao
de um elemento especifico as particulas minerais e identificar se ela
se encontra na superficie ou disseminada no interior da particula.
Podemos estar interessados também na presenca de ligagdes
guimicas que indiqguem a presenca de um mineral, ou conhecer
suas transformacdes quimicas que ocorrem sob mudangas de
temperaturas. Diante disso, vamos relembrar o contexto de
aprendizagem e verificar a situacao que teremos que resolver nessa
Secao.

Vocé foi designado pelo chefe do Departamento de
Caracterizacdo de Minerais e Materiais (DCMM) da empresa em
que trabalha para compor uma equipe de engenheiros, técnicos e
analistas para caracterizacao quimica de algumas amaostras especiais
de minério. Na secao anterior, vocé complementou a caracterizacao
de amostras de fosfato e ouro. Agora, vocés receberam duas novas
amostras de depdsitos diferentes, mas lembre-se de que estamos
complementando a caracterizagdo mineralogica e tecnologica
dessas amostras.

Uma delas apresenta indicios de baixa cristalinidade, evidenciada
pelos picos abaulados da difratometria de raios X e da baixa
intensidade, que pode ser resultado da presenca de argilominerais. A
segunda amostra € de minério lateritico de niquel no qual processos
fisicos/fisico-quimicos nao foram capazes de concentrar as espécies
de niquel e suspeita-se, neste caso, que o niquel esteja associado a
mais de uma fase mineral.
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Para resolver essa situacao, vocé deve trabalhar buscando técnicas
gue evidenciem e comprovem ou nao as suspeitas observadas. Com
isso, deve responder a questdes como: Quais os fatores que podem
evidenciar a presenca de argilominerais? Qual técnica pode ser utilizada
para confirmar a presenca dos argilominerais? Como poderiamos
verificar a associacao de elementos as fases minerais e através de qual
técnica? E como avaliar a distribuicdo de niquel nas particulas?

A resolucdo dessa situacao passa pelo conhecimento da
caracterizacdo complementar de amostras minerais utilizando
técnicas de MEV/EDS, IR (FTIR) e TG. A primeira tem sido
empregada com bastante frequéncia, uma vez que permite, além da
caracterizacao quimica, a caracterizacdo morfologica de particulas.
As demais sdo empregadas com menor frequéncia e, por isso,
sao ditas complementares. Vamos conhecer os principios dessas
técnicas e verificar o que elas podem nos fornecer de resultados?
Avance no estudo do conteudo dessa secao para resolver a situagao.
Aguardamos vocé ao longo da unidade, ate brevel

Nao pode faltar

Caro estudante, a caracterizacdo mineralogica e tecnologica €
um universo amplo e, como verificamos ao longo desse livro, ha
diferentes técnicas para efetuar a caracterizacao de minérios, cada
uma devendo ser empregada para ser capaz de solucionar uma
lacuna de conhecimento sobre a amostra. Nesta ultima secao,
vamos conhecer uma das técnicas de caracterizacao que ganhou
muita importancia para a caracterizacao de minérios por associar
analises de imagem com analise quimica, a microscopia eletronica
de varredura por feixe de elétrons associada a analise quimica por
espectrometria de raios X dispersivo em energia (MEV/EDS).

Vamos trabalhar ainda com duas tecnicas complementares,
espectrometria de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
e a analise termogravimétrica (TG). Apesar de serem tidas como
complementares, sao tecnicas importantes em alguns minérios,
tanto para identificar minerais, como avaliar transformacoes
ocorridas sob aquecimento.
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Microscopia eletrénica de varredura por feixe de elétrons

A microscopia eletrénica de varredura por feixe de elétrons
normalmente estd associada a algum tipo de analise quimica,
mineralogica ou morfologica. As analises quimicas e mineralogicas
sao feitas através da varredura do feixe e da captagao de raios X
caracteristicos. A analise morfologica, por sua vez, € realizada atraves
da imagem gerada pelos elétrons secundarios e retroespalhados.

Os microscopios eletronicos sdo compostos por um conjunto
de pecas e sistemas complexos. De maneira simplificada, sdo partes
integrantes desse equipamento: a fonte de emissao de elétrons, o
sistema de focalizagao (digital ou analogico), o porta-amostras, o
sistema de vacuo, para evitar oxidacao e aumento da temperatura
da amostra, e os detectores. O canhdo de elétrons € a fonte dos
eletrons que serdo acelerados por uma diferenca de potencial da
ordem de 30 keV, fornecendo energia suficiente para que os
eletrons penetrem na amostra. No entanto, os elétrons precisam ser
colimados e direcionados para a amostra, executando a varredura
de uma determinada regiao. Um conjunto de lentes magnéticas
(bobinas) conduze o feixe para a amostra, reduzindo o seu diametro
entre 2—10 nm. Com isso, o feixe é capaz de percorrer toda a
amostra, gerando imagens e analises quimicas.

Como estamos tratando de cargas elétricas, pois os elétrons
possuem cargas, € necessario que elas migrem para um
aterramento, evitando o seu acumulo na amostra e para Nao
prejudicar a geracdo de imagens. No entanto, as amostras
minerais analisadas nem sempre sao condutoras que permitem o
fluxo de cargas, sendo necessario o recobrimento das amostras.
Independentemente da forma de preparacdo, por deposicao em fita
de carbono ou embutidas em resinas, o recobrimento € realizado
utilizando a deposicao de um filme (10 nm) por vaporizagao a
vacuo de carbono ou ouro, 0 que torna a amostra condutora, mas
tambeém pode interferir nas analises, por isso o recobrimento deve
ser bem avaliado.

A analise em MEV/EDS se baseia na interagcdo do feixe de
elétrons incidente com as amostras. Dessa interacao podem surgir
diferentes efeitos, por exemplo, elétrons retroespalhados, elétrons
secundarios, raios X caracteristicos e continuos, aléem dos elétrons
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Auger. Esses tipos de interacdes demonstram a versatilidade para as
analises em que 0s Mmicroscopios eletronicos de varredura podem
ser empregados.

As interacdes dos elétrons com o solido podem ser interpretadas
de maneira semelhante a da mecanica classica. Ha, portanto,
colisdes elasticas que alteram apenas a trajetoria dos elétrons
e colisdes inelasticas, onde parte ou toda a energia do elétron é
transferida para o solido. As colisGes elasticas dao origem aos
eletrons retroespalhados, enquanto as interacdes inelasticas dao
origem a sinais de raios X, elétrons Auger e secundarios. A Figura
4.6 mostra a regiao de origem dos sinais na amostra. Observe que o
feixe de elétrons penetra na amostra, mas devemos considerar que
a penetracdo € pequena (1—3 Mm), sendo as analises quimicas
consideradas como analise de superficie.

Figura 4.6 | Origem dos sinais emitidos pela amostra apos interacdo com os elétrons

Feixe
elétrons
incidente
Elétrons Auger
3 Elétrons =
Eletrons secundarios
retroespalhados
1-3um
Raios-X
caracteristicos \ 4
Amostra

Fonte: adaptada de Holler; Skoog; Crouch (2009, p. 626)

c@ Reflita

Sabemos que atomos de carbono e de ouro apresentam configuracoes
eletronicas, tamanhos e pesos diferentes e, por isso, podem afetar as

214 U4 - Caracterizagio quimica de minérios



analises em MEV. Conhecendo as interacdes entre o feixe de elétrons
e o solido, como o recobrimento com ouro interfere negativamente
na analise? Por outro lado, o ouro € um elemento metalico, entao em
gue tipo de analise ele € mais indicado?

Os sinais emitidos pela amostra sdo detectados por diferentes
sistemas e interpretados por um conjunto eletrénico que fornece
informacdes sobre a topografia, a composicao e a morfologia
da amostra. Os elétrons retroespalhados, por conterem energia
mais elevada, sao ricochetados pela amostra em dire¢gao ao feixe
incidente, no entanto, com um angulo de abertura maior que o
feixe incidente. Como os elétrons retroespalhados sao oriundos
da subsuperficie das particulas, € possivel identificar mudancas
de composicdo da amostra pela alteracdo na escala de cinza da
imagem. Os elétrons secundarios sao detectados na lateral da
camara de analise e, por conter menor energia, sua trajetoria pode
ser modificada com maior facilidade. Esses elétrons carregam
consigo maiores informacdes topograficas sobre a amostra, como
a rugosidade ou ainda a justaposicao de particulas.

O terceiro sinal de maior interesse em microscopia eletronica de
varredura sao os feixes de raios X caracteristicos dos elementos que
constituem as amostras. Os detectores dos raios X caracteristicos
estdo proximos aos de eletrons secundarios, visto que sdao sinais
de alta energia. Esses fotons sdo oriundos de uma regido abaixo
daguela dos elétrons retroespalhados e, por isso, a analise guimica
feita por fluorescéncia de raios X dispersiva em energia (EDS) deve
ser tomada com cuidado e ndo de maneira generalizada. A analise
quimica pode ser feita de maneira pontual, indicando o ponto de
coleta de dados para O sensor ou para uma area apresentada na
imagem gerada pelo MEV.

E] Exemplificando

Dada a versatilidade de sinais captados pelo conjunto MEV/EDS, podem
ser gerados diversos tipos de analises e de imagens. A seguir temos
alguns exemplos de resultados de analises em MEV/EDS para amostras
de diversos estudos (KAHN; MANO; TASSINARI, 2002; CARVALHO, }
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2017; DUARTE et al, 2003):

A — Imagem de elétrons retroespalhados de minérios parcialmente
intemperizados de Zn e Pb.

B - Imagens de elétrons secundarios de minério fosfatico evidenciando
particulas de apatita.

C - Imagem de elétron retroespalhado de esmeraldas verdes e
incolores, identificadas pela zonagao.

D — Mapa quimico de raios X indicando a presenca de Cr na esmeralda
verde (borda) e menor quantidade na esmeralda incolor (centro).

Os trés tipos de sinais mais comuns empregados no MEV auxiliam
Nao sO na caracterizacdo quimica como também na caracterizacao
mineralogica identificando as particulas pela sua composicao quimica.
Para esse tipo de estudo, € importante conhecer a mineralogia da amostra
para identificacdo das particulas a partir da analise quimica por EDS.

As analises utilizando o MEV consistem primariamente de uma
exploracao da amostra em busca de informacdes adequadas para a
complementacao da caracterizacdo do minerio. A partir dessa analise
exploratoria na amostra, 0os pontos que corroboram as hipoteses
devem ser analisados com mais detalhes, seja caracterizando-os
guimica ou morfologicamente para identificacdo ou sugestdo de
espécies minerais e associacdes de elementos quimicos em particulas.
Em caracterizacdo mineralogica e tecnologica de minérios, o MEV/
EDS colabora na explicacao de diversos fendmenos que ocorrem
com a mineralogia da amostra e com seu comportamento frente a
processos de concentracao mineral.

Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

O infravermelho (IR) corresponde a um tipo de radiacdo que varia
de 0,78 a 1000 pm em comprimento de onda, bem maior que 0s
raios X empregados em diversos equipamentos de caracterizacao
de minérios, como podemos observar. Apresentando comprimento
de onda maior, consequentemente a energia carregada por essa
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radiacao € menor que os raios X e nao € suficiente para produzir
transicdes eletronicas. Normalmente, a radiagdo infravermelho
€ tratada através do seu numero de onda, que nada mais € do
que o inverso do comprimento de onda, expresso em ¢m~'. O
infravermelho ¢é dividido ainda em IR-préximo (12800 a 400 cm’
), IR-médio (4000 a 200 cm™') e IR-distante (200 a 10 cm™'), de
acordo com os numeros de onda da radiagao, sendo a regido mais
utilizada na faixa de 4000 a 670 ecm™".

A técnica de infravermelho € mais empregada para identificacdo
de substéncias organicas em solucdes. No entanto, ela tem se
demonstrado uma boa técnica também para a caracterizagao de
minerios, de fases amorfas e de minerais que possuem ligacdes
quimicas do tipo covalente, ou seja, que compartilham elétrons.
O infravermelho tem sido empregado frequentemente para
identificacdo de grupos hidroxilas e outros compostos relacionados
a presenca de agua nos minerais. Essas indicagdes permitem avaliar
a presenca de substancias organicas nas amostras e também de
substancias amorfas que nao tém sua identificacdo obtida pela
difratometria de raios X. Sendo assim, a grande area de aplicacdo é
para minérios supergénicos, parcialmente oxidados, formados pelos
processos de intemperismo por longos periodos.

Apesar de estarem em estado solido, os elementos que compdem
0S minerais Ndo se encontram estaticos. As nuvens eletronicas ao
redor dos atomos permanecem em constantes transformacoes, e
quanto maior a nuvem, mais sujeita a deformacdes ela esta. Algumas
dessas deformacdes podem ser quantizadas e detectadas por uma
absorcao de energia na regido do infravermelho.

Dois atomos que compartilham uma ligacao covalente podem
apresentar diversas formas de deformacdo de sua nuvem eletrénica.
Para moléculas mais complexas, essas alteracdes tornam-se
inumeras e dificeis de serem descritas. Nos minerais, a maioria das
ligacdes quimicas covalentes nao € tao complexa como em algumas
substancias organicas e pode ser discretizada pelas suas simetrias.
As transicdes de nuvens eletronicas refletem vibracdes ou rotacdes
de moléculas ou de tipos de ligacdes. Mesmo que essas ligagcdes
estejam associadas a substancias solidas, € possivel identificar essas
vibracdes e relaciona-las a vibracdes especificas.

Uma ligacao quimica pode sofrer seis tipos basicos de vibragdes
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ou deformacdes (Figura 4.7). As vibracdes sao definidas a partir de
um centro fixo e da movimentacao relativa entre os atomos ligados
a esse centro. Vibracdes de estiramento, simétrico ou assimeétrico
podem ser observadas, por exemplo, em ligacdes C—-Q de
carbonatos, como calcita. Outros tipos de deformacdes, como
angulares simétricas e assimétricas, e mais complexas, como
deformacdes simétricas e assimétricas fora do plano de analise,
também podem ser identificados para vibragcbes de O —He P—-0
(fosfato) em minerais, como fosfato.

Figura 4.7 | Tipos de vibracdes e deformagdes com energia na regido do infravermelho

Y\

Estiramentos simétrico e assimétrico

? )
Deformacéao simétrica e assimétrica no plano
Deformacédo simétrica e assimétrica fora do plano

Fonte: adaptada de Holler; Skoog; Crouch (2009, p. 447)
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‘tz" Assimile
Cada tipo de vibracdo ou deformagao ocorre de maneira regular e
repetida, o que permite a criacao de campos elétricos com essas
variagbes. Lembre-se sempre de que 0Os atomos e os elétrons,
principalmente, sao constituidos por cargas elétricas. Os equipamentos
de analise por infravermelho aproveitam dessa caracteristica para
analisar as ligacdes presentes.

Osequipamentos de FTIR realizam uma varredura em numeros de onda.
Para interacdes de numero de ondas que entrarem em ressonancia, ou
seja, que apresentarem frequéncia semelhante a frequéncia de uma
vibracdo ou deformacao, o movimento € amplificado pela absorcao da
radiacdo infravermelho. Com a absorcao da radiacao, a transmitancia,
OU seja, a energia que ¢é transmitida pela amostra, diminui, criando um
vale em torno do numero de onda da radiacao absorvida.

As diversas vibragdes de ligacdes sao analisadas e catalogadas para
futuras consultas. Assim, fases mineralogicas que apresentam ligacdes
covalentes podem ser caracterizadas de maneira complementar pela
técnica de infravermelho.

Os equipamentos mais modernos sao integrados por um
conjunto que utiliza para analise o artificio matematico da
transformada de Fourier, para computar os dados. Nesses
equipamentos, o feixe de radiacdo ¢ dividido em dois subfeixes
que percorrem caminhos opticos que podem ser variados
periodicamente para fornecer padrbes de interferéncias. A
transformada de Fourier € utilizada no processamento dos dados
coletados durante a analise. Equipamentos desse tipo apresentam
como principal vantagem razdes sinal/ruido melhores que os
instrumentos de analise baseados em dispersdo de energia,
sobretudo para a regiao do infravermelho medio.

Apesar de ser um equipamento mais voltado para a analise de
substancias organicas, o infravermelho € também uma técnica
aplicada a amostras inorganicas solidas, como nos minerais.
Atraves dela, € possivel identificar as ligagcdes covalentes presentes
nos minerais, a partir dos picos de absorcdo de radiacao. Com
base nessas informacdes, nos tipos de ligacdes (simples, dupla e
tripla) e na composicdo quimica do minério/mineral, é possivel
complementar a caracterizagdo mineralogica.
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Termogravimetria (TG)

A analise termogravimétrica corresponde a avaliagcdo do
comportamento de uma amostra frente ao aguecimento. Alguns
tipos de minerais e outras substancias inorganicas podem sofrer
alteragdes quando submetidas a aumentos de temperaturas € a
condicdes de atmosferas diferentes. Baseada na perda de massa
de uma amostra conforme o aguecimento, a termogravimetria
pode nos indicar as temperaturas nas quais um mineral do minério
comeca a se transformar em outra fase. Por exemplo, os carbonatos
(calcita, dolomita, estroncianita, etc.) sdo fases que apresentam
decomposicdes conhecidas, transformando-se nos Oxidos atraves
da perda de CO, gue ocorre para diferentes temperaturas em
fungdo da composicdo. A goethita (FeOOH) também sofre uma
transformacdo de fase para hematita (Fe,0;) em temperaturas de
300 °C.

Os equipamentos térmicos de analises consistem em uma
termobalanc¢a associada a um suporte para amostras. Em geral,
as amostras para esse tipo de analise sao de miligramas a gramas,
pOIs a preparacao consiste em criar uma pastilha com o material do
tamanho aproximado de um comprimido. Isso € possivel tambéem
porque as balancas sdo capazes de detectar alteracdes da ordem
de 0,1pug . Outra parte integrante desses equipamentos € o forno
de aquecimento, que permite uma taxa controlada de elevacdo da
temperatura para identificacdo das transformag¢des. Como vocé deve
ter imaginado, o porta-amostras deve ficar dentro do forno, e, de
fato, isso ocorre. No entanto, para evitar alteracdes das condicdes de
operacao da balanca, a conexao entre o porta-amostras e a balanca
deve estar termicamente isolada, uma vez que a temperatura pode
atingir at¢ 1600 °C.

A analise termogravimétrica pode ser acompanhada de analises
térmicas diferenciais e por calorimetria diferencial. A primeira € uma
analise entre a diferenca de temperatura de um corpo que nao sofre
transformacdes e, portanto, apresenta um aquecimento linear, com
a temperatura da amostra onde ocorrem as transformacdes. Essa
técnica identifica a temperatura em que determinada transformacao
ocorreu e pode ainda indicar se a transformacgao foi do tipo endo ou
exotérmico ou ainda se representa uma decomposicao, sendo a base
para comparacdo com outras transformagdes que ocorrem com as
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amostras. A calorimentria diferencial também identifica eventos endo
e exotérmicos. No entanto, a identificagcdo por essa técnica € realizada
com base em medidas de diferenca de energia entre uma amostra e
um material de referéncia, enquanto na analise térmica diferencial os
resultados se baseiam em diferencas de temperatura.

D9 Pesquise mais

Para finalizarmos essa secado, aproveite esse momento para analisar Como
essas técnicas (MEV/EDS, FTIR e TG) tém sido empregadas na caracterizagéo
mineralogica de minérios e de minerais. Aproveite para verificar a quais
técnicas estudadas anteriormente elas estao associadas. Figue a vontade
para pesquisar em novas referéncias, afinal, com o passar do tempo, as
técnicas podem apresentar inovacdes e ser aplicadas de diferentes formas,
e conhecer essas capacidades € necessario para aplica-las.
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Ao longo deste livro, vocé foi apresentado ao universo da
caracterizagcao mineralogica e tecnologica de minérios. Abordamos
aspectos conceituais, de caracterizagdo fisica, tecnologica e agora
finalizamos com a caracterizacdo quimica e complementar de
amostras de minérios. Nesta ultima secao foi apresentada uma nova
situacao para a qual devemos emitir uma solucao ou a indicacao de
solucdes possiveis. Vamos relembra-la?

Vocé é membro do Departamento de Caracterizacdo de Minerais
e Materiais (DCMM) da sua empresa e compde uma equipe formada
por engenheiros, técnicos e analistas que realizam caracterizacdes
guimicas e complementares de amostras minerais. Nessa Ultima
secdo vocé esta trabalhando com uma amostra que apresenta
baixa cristalinidade, sugerindo se tratar de argilominerais, e com
uma amostra de minério lateritico de niquel. Para essa ultima, os
resultados de concentracdo tecnologicos ndo incrementaram o
teor de niguel no concentrado, sugerindo gue o niquel possa estar
associado a duas fases mineralogicas distintas.

Para resolver essa situacdo, vocé deve trabalhar nos topicos
listados a sequir:

1. Compreender melhor as lacunas da caracterizacdo das
amostras a serem solucionadas.

2. Conhecer as técnicas e suas respostas para a informacao
requerida.

3. Indicar a técnica que pode complementar a caracterizacao
dessas duas amostras.

Vamos trabalhar de maneira individualizada. Os argilominerais
sdo constituidos por silicatos hidratados de aluminio e ferro que
podem conter ainda metais alcalinos e terrosos (Na, K, Ca e Mqg). A
estrutura desses minerais € constituida por tetraedros de ligacdes
covalentes do tipo Si— QO — Sj e também por ligacdes covalentes
do tipo O —H. Fases minerais que contém ligacdes covalentes em
sua estrutura podem ser caracterizadas, complementarmente, com
O auxilio da espectrometria de infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR).

As ligagdes covalentes, mesmo em amostras solidas, ndo se
encontram imoveis. Elas sdao capazes de executar movimentos
vibracionais e rotacionais, porém com menor amplitude. Esses
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movimentos sao resultados de alteracdes das nuvens eletronicas das
ligacdes e, por isso, geram campo elétrico. Essa caracteristica pode
ser aproveitada para a caracterizacdo de amostras por infravermelho
utilizando a técnica de FTIR.

Com essa técnica, uma radiacdo do tipo infravermelho, com
numero de onda varidvel de 4000 —200 cm™', ¢ irradiada na
amostra. Em numeros de onda em que a ligacdo executa suas
vibracdes e deformacdes, a radiacao é absorvida e a amplitude do
movimento aumenta. Como mencionado anteriormente, cada tipo
de deformacdo e vibragcdo ocorre em numeros de ondas especificos
e, com isso, as ligacdes covalentes principais podem ser identificadas.

E importante estar ciente que a caracterizacdo por FTIR ndo
€ diagnostica como o caso de uma caracterizacdo por DRX, mas
auxilia na verificacdo e na sugestao de fases presentes atraves de
suas ligacdes quimicas covalentes. A FTIR tem sido empregada para
identificar grupos fosfatos, carbonatos, hidroxilas, silicatos, etc. que
possuem ligacdes covalentes.

Para a amostra de argilominerais, deve-se utilizar, portanto, a
técnica de infravermelho para a caracterizacdo complementar,
indicando 0s grupos caracteristicos dessa fase e comparando-os a um
banco de dados para sua identificacdo. A utilizacao do infravermelho
requer conhecimentos prévios da amostra, como o0s tipos de
vibracdes/deformacdes esperadas e quais tipos de ligagdo poderiam
estar presentes. Isso facilita a identificagao dos picos de absor¢ao de
energia e, consequentemente, a existéncia de tais ligacdes.

Na segunda amostra, um minério lateritico de niquel, precisamos
determinar a quais fases o niguel encontra-se associado. Em geral,
a propria formacao dos depositos lateriticos de niquel permite a
associacdo desse metal as matrizes oxidadas (hematita e cromita)
e silicatadas (lizardita e clorita). Nessa situacdo, nao € possivel
obter a concentragdo do elemento de interesse do minério, e, para
entender porqué, devemaos recorrer a analise de imagens associadas
a caracterizagao quimica.

Nessa situacdo, € necessario encontrar a quais fases o niquel
esta associado. Uma das maneiras de caracterizar essas associacoes
€ a utilizacdo do MEV/EDS. Com a preparacdo de secdes polidas
ou deposicao em fita de carbono e sua devida metalizacao
(recobrimento por carbono ou ouro), a analise deve buscar particulas
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com composicoes de Fe, Cr, Si e Mg diferentes e identificar ou nao
a presenca de Ni nessas particulas. Se estivermos interessados na
regido onde o niquel pode ser encontrado, superficie ou interior da
particula, deve-se proceder a analise de forma semelhante, porem
utilizando as sec¢des polidas, pois, assim, conseguimos analisar a
particula em corte.

Um recurso interessante que o MEV proporciona € a identificacao
da origem dos raios X caracteristicos dos elementos que permitem
a geracao de mapas elementares de particulas ou amostras. Com
esses mapas, se estamos interessados em verificar a associagao
do niquel aos minerais, € possivel gerar mapas contendo Fe-Ni
(goethita e hematita) e Mg-Ni (lizardita e clorita), comprovando as
associacdes se as particulas contiverem esses elementos marcados.
Caso ndo haja associacdes de niquel a um desses elementos, as
particulas que contém o elemento nao conterao o niquel.

Discutimos nesta secao as tecnicas de caracterizacao
complementares apropriadas para suprir a caracterizagao
mineralogica das amostras de argilominerais e minério lateritico de
niquel. Compile as discussdes levantadas na secdo atual e anteriores
da unidade e prepare um documento indicando quais técnicas
devem ser empregadas para essas amostras, o porqué do emprego
dessas técnicas e as informacdes que podem ser retiradas dessas
técnicas que corroborem ou ndo as hipoteses sobre as amostras.
Lembre-se de que esse documento deve ser entregue como parte
integrante da realizacdo dos trabalhos da unidade.

Avancando na pratica

Analise térmica como técnica complementar a caracterizagao
de rejeitos de minérios cauliniticos

Descricao da situagcao-problema

Em unidades de producdo de caulim diversos residuos sao
gerados. Uma forma de aproveitamento de residuos do caulim € o
emprego na industria cimenticia como parte da carga de calcario a
ser utilizada. O processo de producdo do chamado metacaulim de
alta reatividade consiste na calcinacao em temperaturas moderadas
e moagem de argilas com alto teor de caulinita. Imagine que
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VOCé recebeu uma amostra desse rejeito da industria de caulim e
precisa caracteriza-lo quimicamente para as transformacdes que
podem ocorrer durante o processo. Técnicas de caracterizacao
mineralogica (DRX) e quimicas (FTIR) ja foram aplicadas, no entanto,
€ necessario agora correlacionar 0 processo com técnicas que
prevejam alteracdes da amostra em funcao das condicdes de
operacao dos processos. Conhecendo o processo, vocé pode
indicar qual técnica poderia ser aplicada para prever possiveis
alteragdes? Quais os resultados dessa técnica e como verificar a
ocorréncia de transformacdes em determinadas temperaturas?

Resolucdo da situagcdo-problema

O processo de calcinagcao aplicado na producao de cimentos
ocorre com a submissao da amostra para fornos de calcinacdo que
podem atingir temperaturas da ordem de 1000 °C. Os minerais
que compdem a amostra para calcinacdo sofrem transformacdes
diversas ocasionadas pela temperatura e pela atmosfera presentes
nos fornos. Muitas dessas transformacdes emitem um residuo gasoso,
consequentemente, a massa da amostra que entra no inicio do forno
nao € a mesma que sai pela abertura de ejecao de calcinado.

O estudo dessas transformacdes deve ser realizado previamente,
para identificar as perdas de massa do solido e, posteriormente, a
proporcdo entre a carga de caulim e a carga cimenticia. A avaliacdo
da perda de massa em relacao as temperaturas deve ser realizada
com o auxilio da analise termogravimétrica (TG). Com essa técnica, é
possivel identificar as temperaturas onde ocorrem perdas de massas
e, a partir delas, buscar as transformacdes que podem ocorrer.

Para o material em questao, caulim, podem ser identificados dois
eventos de perda de massa caracteristicos. O primeiro deles, que
ocorre também em diversas analises termogravimétricas, € a perda
de dgua (umidade) até aproximadamente 150 °C . O outro evento
€ a desidroxilagao da caulinita, transformando-se em metacaulinita
(Equacao 4.4), que ocorre na faixa de 450 — 600°C . Em amostras
contendo gibbsita também € possivel observar uma perda de massa
em torno de 300°C, que corresponde a transformacdes sofridas
por essa fase.

ALSi, O, (OH) —— ALSi,O0, + 2H,0 4.4
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Para confirmar as transformacdes, o tratamento térmico pode
ser realizado nas temperaturas de transformacao e, em seguida,
realizar uma difratometria de raios X para comprovar a ocorréncia
das modificacdes com a temperatura. Isso se torna necessario, pois
com a TG, identifica-se apenas as perdas de massa e sugere-se as
transformacdes. A confirmacao so € possivel com a DRX.

Faca valer a pena

1. A microscopia eletrénica de varredura por feixe de elétrons é uma técnica
bastante versatil em funcao dos diferentes sinais que podem ser obtidos com
0 bombardeamento da amostra pelo feixe de elétrons. Ao interagir com a
amostra o feixe de elétrons é capaz de originar diversos sinais a partir da
amostra. A Figura 4.9 mostra a localizacao dos sinais e os nomes dados a eles.

Figura | Origem dos sinais captados pelo MEV a partir da interacdo da amostra como
feixe de elétrons

II\

Feixe de elétrons incidente
Raios-X caracteristicos
Elétrons secundarios
Elétrons retroespalhados

Amostra

Fonte: adaptada de <http://fap.if.usp.br/~Iff/mev/volumeinter.jpg>. Acesso em: 10 abr. 2018.

Com base na localizacao e no tipo de analise que pode ser realizada, avalie
as alternativas abaixo e selecione a que contém uma informacao verdadeira.
a) O sinal emitido pela regigo Ill corresponde aos elétrons secundarios que,
por possuir maior energia, permite a avaliacao da superficie das particulas.

b) A anadlise quimica elementar por EDS tem origem no sinal de raios X
caracteristicos emitidos pela regiao V.

c) Aanalise de elétrons retroespalhados originarios da regido | permite a analise
da composicdo quimica das particulas, tendo como resultado a mineralogia
da particula.
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d) A regido Il corresponde a origem dos raios X caracteristicos da amostra que
sdo utilizados para analise quimica de elementos toxicos.

e) Os elétrons retroespalhados da regido Ill séo utilizados para analise quimico-
mineralodgica das espécies minerais presentes na amostra.

2. Um minério fosfatico deve ser caracterizado também pela técnica de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) como forma complementar
para verificacdao da presenca de apatita em um concentrado utilizando
flotacdo direta como método de concentracdo do minério. O minério inicial
€ composto por apatitas — Caz (PO, ),(F,OH,Cl) - e deseja-se comprovar a
presenca de hidroxiapatita — Ca,(PO,),OH no concentrado, sabendo que
pode conter carbonato-apatita, que nada mais € que a substituicao do fosfato
pelo carbonato (CO,” .

Considere a utilizacdo da FTIR para analisar e comprovar a presenca de
hidroxiapatita e/ou de carbonato-apatita no concentrado fosfatico e assinale
a alternativa correta.

a) AFTIR ndo pode indicar a presenca de hidroxiapatita, uma vez que apenas o
fosfato <P043’) na estrutura das apatitas possui ligagdes covalentes, requisito
basico para a técnica.

b) Ndo é possivel diferenciar carbonato-apatita de apatitas, apesar da
substituicdo do PO,* pelo 0032 , porque as ligagdes covalentes com
oxigénio possuem absor¢do de infravermelho em mesmo numero de onda.
c) A FTIR permite a identificacdo tanto da hidroxiapatita, como da carbonato-
apatita pela avaliacdo das ligacdes do calcio ao grupamento carbonato, fosfato
e hidroxido, mas nao é possivel diferenciar a fluor-apatita e a cloro-apatita.

d) A hidroxiapatita é identificada através dos picos de absorcdo de radiagdo
infravermelho das ligacdes OH que foram identificados, principalmente por
estiramentos, enquanto a carbonato-apatita é identificada pelas vibracdes das
ligagdes no CO,? .

e) A amostra de concentrado apatitico ndo possui os requisitos necessarios
para aplicacdo da técnica do infravermelho, pois € um mineral que possui
somente ligagdes idnicas.

3. As técnicas de caracterizacdo quimica complementares podem ser
empregadas com diferentes objetivos. Abaixo estdo listadas algumas situacdes
que necessitam de caracterizagdo por técnicas fisicas e/ou tecnoldgicas e
também por técnicas complementares.
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. Uma amostra de minério lateritico de niquel passou por diversos
meétodos de concentragao, mas ndo foi possivel elevar o teor de niquel
no concentrado, suspeita-se que o niquel esteja associado a mais de um
mineral.

Il.  Amostras de minérios calciticos serao submetidas ao tratamento térmico
para a producao de cimento, sendo necessario identificar as mudancas
de fase e constata-las.

Ill.  Amostras de rochas fosfaticas com presenca de oxidos de ferro devem
ser separadas sem que haja contaminacao dos oxidos pelas apatitas.

Avaliando as trés situaces propostas acima, assinale a alternativa que contém
as técnicas de caracterizacdo cujos resultados podem explicar, comprovar as
suspeitas ou verificar as condicdes necessarias aos concentrados. Lembre-
se de identificar também uma técnica associada a caracterizacdo fisica,
mineraldgica ou tecnologica, além da técnica complementar.

a) Em | é necessario utilizar a difratometria de raios X acompanhada de
infravermelho para identificacdo das fases mineralogicas portadoras de
niquel que dificultam a aplicacao de métodos de concentracao do niquel.
b) Em Il deve ser utilizada a difratometria de raios X para identificagdo das
perdas de massa da amostra e a microscopia eletrénica de varredura para
constatar as mudancas, identificando as fases mineralogicas.

c) Em Il pode se aplicar a separagdo magnética para separar os oxidos
de ferro das apatitas, e a constatacao da presenca de apatitas na fragao
magnética deve ser feita por infravermelho, que indicard as fases
mineralogicas presentes.

d) Em Il deve-se utilizar a andlise termogravimétrica para identificacdo
das perdas de massa, sendo a comprovacao das transformacdes obtidas
pela fluorescéncia de raios X através da identificacdo dos elementos
presentes na amostra.

e) Em | é necessario aplicar a difratometria de raios X para identificacdo
das fases e microscopia eletrénica por feixe de elétrons com analise
quimica por espectrometria de raios X dispersivo em energia para verificar
a associacao do niquel a particulas de mais de uma fase mineral.
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