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“E muito mais facil reconhecer o erro do que encontrar a verdade; aquele esta na
superficie e por isso é facil erradica-lo; esta repousa no fundo, e ndo é qualquer um
que pode investiga-la”.

Goethe
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RESUMO

Este projeto compreendeu determinagdo quantitativa da composi¢cdo mineralégica
em bauxitas de Porto Trombetas, PA, visando comparar resultados por separagées minerais
com apoio de analises quimicas e termodiferenciais, com aqueles determinados por difragao
de raios X com método de Rietveld, propondo-se a validagéo desta ultima metodologia.

Preliminarmente, definiram-se tipos mineralégicos de minérios com recursos de
analise grupal para um conjunto de 60 amostras, ferramenta interessante para tratamento
de grande numero de dados agrupando por semelhangas quimicas e difratométricas
(softwares MVSP e High Score Plus, respectivamente).

As bauxitas analisadas sdo compostas por gibbsita, caolinita (caolinita e nacrita),
oxidos de ferro (hematita e goethita), anatasio e quartzo, em seqiiéncia decrescente de
proporgoes.

A caracterizagdo mineraldgica foi executada separadamente para amostras da usina
de beneficiamento e da pesquisa mineral fornecidas para estudo. Foi observada ampla
homogeneidade mineralégica nas amostras da planta, as quais contém gibbsita acima de
84%. Tal resultado determina o produto objetivado pela mineradora, que além de
homogéneo fornece o carater econdémico ao minério, visto que a gibbsita corresponde a
alumina aproveitavel das bauxitas.

A composi¢do mineralégica obtida pelas duas metodologias mostrou-se similar,
sendo que as proporgdes dos minerais maiores constituintes mostraram elevada correlagéo
linear (R? entre 0,9303 e 0,9776). Por outro lado, foi observada excelente correlagdo
(R®=0,9776) entre %gibbsita e %Al,0; aproveitavel e da mineralogia em geral com analises
quimicas, que se constituem na pratica de apoio a operacgédo de lavra e beneficiamento.

Analises por DRX-Rietveld sdo adequadas para bauxita, compreendendo ferramenta
agil e confiavel quando trabalhada de maneira adequada e especifica.



ABSTRACT

This project concerns the determination of the mineralogical composition of bauxites
from Porto Trombetas, PA, in order to compare the mineralogical composition obtained by
mineral separations supported by chemical and DTA-DTG analysis, as well as by X-ray
diffraction with Rietveld refinement, aiming to validate the last methodology.

Previously, a definition of mineralogical types was provided by cluster analysis of a 60
samples set, an interesting tool to evaluate a large number of data clustering by chemical
and diffraction similarities (MVVSP and High Score Plus software, respectively).

The bauxites analyzed are basically composed by gibbsite, clay minerals (kaolinite
and nacrite), iron minerals (hematite e goethite), anatase and quartz, in decreasing
proportions.

The mineralogical characterization was separately executed for processing and
prospecting samples provided to study. A remarkable mineralogical homogeneity was
observed in the processing samples, with gibbsite higher than 84%.

This fact provides the mining target product, with besides homogeneous reveals the
ore economical meaning, as gibbsite carry out the bauxite profitable aluminum.

The mineralogical composition obtained by the two different methodologies was quite
similar, with high linear correlations (R? between 0,9303 and 0,9776) for the major minerals
proportions. Also excellent correlation (R? = 0,9776) was observed between %gibbsite and
%Al,0O3 profitable and between general mineralogy and chemical analysis, which are the
mining practical tool.

XRD-Rietveld analysis is adequate for bauxites, being a fast and reliable tool if
applied adequately for each case.
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| -INTRODUGAO

O interesse econdmico de minério de bauxita depende de sua composi¢éo
mineralégica, fundamentalmente das proporgées de gibbsita contida, que na pratica é
avaliada através de andlises quimicas ou de andlises mineralégicas em estudos mais
detalhados.

Andlises quimicas com procedimentos especiais fomecem os teores de alumina
aproveitavel e de silica reativa e se constituem em pratica rotineira de acompanhamento da
pesquisa mineral e de processamento do minério. Analises mineraldégicas por métodos
classicos determinam propor¢gdes minerais, sendo realizadas em apoio a pesquisa e
desenvolvimento de processo de beneficiamento.

O trabalho de formatura compreende estudos mineralégicos em amostras de bauxita
de origem sedimentar, especificamente as de ocorréncia em Porto Trombetas, PA, visando
comparar resultados de composi¢cdo mineralégica obtidos por diferentes técnicas analiticas.
As técnicas aplicadas serdo separagées minerais com apoio de analises quimicas e de
analises termodiferenciais, bem como difragdo de raios X com refinamento do difratograma
por método de Rietveld.

O TF esta inserido no contexto de um projeto mais amplo de avaliagdo da técnica
DRX-Rietveld para a quantificagdo de bauxita, no qual é desenvolvido um procedimento
prévio de validagdo da técnica, desde que a metodologia se apoia nas caracteristicas de
estrutura cristalina e cristalinidade dos minerais componentes do minério as quais séao
peculiares em cada depoésito mineral (Sant'/Agostino et al., 2005). A validagdo da técnica, a
ser feita no presente trabalho para as bauxitas de Porto Trombetas, & obtida por
comparagao com resultados obtidos por outros métodos de determinagdo da composigéo
mineraldgica.

Os trabalhos contemplardo também, como etapa preliminar a selegdo de amostras a
serem caracterizadas mineralogicamente, a definicdo de tipos mineralégicos de minérios a
partir de um banco de dados de amostras de pogos de pesquisa e de produtos da planta de
beneficiamento disponiveis para os estudos.

Il - OBJETIVOS E RELEVANCIA DO PROJETO

Este projeto tem em vista a determinacdo da composi¢cdo mineralégica em bauxitas
de Porto Trombetas, PA, por diferentes metodologias para aferir os mesmos dados
quantitativos obtidos por difragdo de raios X e método de Rietveld, com vistas a validagao

desta metodologia.
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A meta do projeto é verificar a aplicabilidade da difragdo de raios X em apoio a
pesquisa mineral e ao beneficiamento de bauxitas em areas de direitos minerarios da
Companhia Vale do Rio Doce (CVRD).

O objetivo basico é verificar o desempenho da técnica de difracdo de raios X, com
apoio de programas de computagdo com recursos de analise grupal e de refinamento de
Rietveld, na diferenciagdo de tipos mineraldgicos de minérios e na quantificagédo das
proporgées minerais dos mesmos, especificamente em relagdo ao contetdo de gibbsita,
caolinita, quartzo e éxidos de ferro.

Atualmente, a determinagdo da qualidade das referidas bauxitas é feita através de
anadlises quimicas via fluorescéncia de raios X para teores totais de Al,Os;, SiO,, Fe,O3 e
TiO, e por via umida em métodos especiais para determinagéo de Al,O; aproveitavel e SiO,
reativa, realizada nos laboratérios da Mina em Porto Trombetas. Desta forma sao obtidos
valores quantitativos de gibbsita (alumina aproveitavel) e de quartzo (silica néo reativa),
dados fundamentais na avaliagdo da qualidade do minério e dos produtos de
beneficiamento.

As analises via Umida envolvem procedimentos trabalhosos e morosos, constituindo-
se em topico critico no desenvolvimento principalmente da pesquisa mineral, por imprimir
um ritmo bastante inferior ao dos trabalhos de campo na avaliagao de frentes de lavra e de
novos prospectos. Alternativamente tém sido aplicados calculos estequiométricos empiricos
para, a partir dos teores totais, serem estimados os contetdos de Al,O; aproveitavel e SiO,
reativa (Feret & Roy, 2001) com base em composigées quimicas teéricas das espécies
minerais e de uma taxa de solubilidade constante nas andlises via umida dos argilominerais
associados ao minério. Este método apresenta aceitdvel confiabilidade para
acompanhamento da usina de beneficiamento onde o minério de alimentagdo da usina tem
caracteristicas controladas, sendo uma mistura (blendagem) de diferentes tipos de minérios;
entretanto, ndo tem se mostrado confiavel e suficiente na pesquisa de novas areas e novos
tipos de minério.

Desta forma, no atual projeto buscam-se verificar altemativas de substituicdo do

método analitico atualmente praticado por analises mais ageis e precisas.

Il - LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

A etapa de levantamento bibliografico compreendeu a uma sucinta descricido dos
temas: contexto geolégico referente as bauxitas de Porto Trombetas, PA, e levantamentos

de métodos estatisticos de analise grupal, DRX e Rietveld.
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lll. 1 - CONTEXTO GEOLOGICO

Segundo Melfi (1997), apesar de estarem amplamente espalhados pelo territorio
brasileiro, os depositos de bauxitas concentram-se nas regides Amazoénica, Quadrilatero
Ferrifero e Provincia da Mantiqueira Central e, por fim, na regido sul-sudeste do pais.

Especificamente 97% desses depdsitos estdo concentrados na regido Amazdnica
onde sdo desenvolvidos, com excec¢do a regido de Carajas, a partir de rochas clasticas
sedimentares (origem lateritica), através de modelos poligenéticos.

Condigbes climaticas tropicais umidas e geomorfologicas ideais, associadas ao
tempo, séo os fatores mais importantes para o desenvolvimento desses depésitos. No caso
das lateritas amazonicas, este desenvolvimento refere-se a enriquecimentos de rochas
areniticas ou quartiziticas em aluminio (gibbsita, caolinita, boehmita) e minerais de ferro
(goethita, hematita).

Inserido na denominada Bacia Amazbnica Baixa (Boulangé & Carvalho, 1997), o
depédsito de bauxita de Porto Trombetas, PA, localiza-se na borda do Rio Trombetas, a

aproximadamente 900 km a oeste da cidade de Belém (Figura 1).
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Figura 1 - Mapa de localizagcdo do Rio Trombetas, PA.

Cobrindo uma area de pelo menos 2,2 km? e com espessuras variando de 6 a 10
metros, o depdsito é considerado homogéneo em seu perfil vertical e apresenta a mesma
sequéncia de horizontes em praticamente toda sua extensdo. Essa seqiiéncia, ndo muito
diferente de outros depositos encontrados na Amazoénia, € descrita do topo para a base
como, Leito Superior de Caolinita, Leito de Bauxita Nodular, Leito Ferruginoso Nodular, Leito

de Bauxita, Leito Inferior de Caolinita e Sedimentos Basais (Figura 2).
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Leito Superior de Caolinita

Leito Nodular de Bauxita

Leito Ferruginoso Nodular

Bauxita

Leito Inferior de Caolinita

Sedimentos Basais

Figura 2 - Perfil de bauxitas de Porto Trombetas (Boulangé & Carvalho, 1997).

O leito superior de caolinita € homogéneo e sem aparente estratificagdo. Com cores
amareladas a avermelhadas, compde-se principalmente de caolinita (80%), gibbsita (10%) e
quartzo (10%), sendo que as proporgdes de caolinita/gibbsita tendem a se inverter na
direcdo das porgées inferiores da unidade. Apresentando uma gradual transi¢céo para o leito
de bauxita nodular, ainda nesta unidade encontram-se nas porgées basais pequenos
noédulos (< 8 mm) de quartzo, gibbsita e minerais de ferro (hematita ou goethita).
Caracteristicas desses nodulos, como por exemplo, grdos angulares de quartzo com
fissuras e cavidades de dissolugdo preenchidas por materiais argilosos da matriz ou por
produtos avermelhados de hematita, indicam que eles ndo foram transportados, e sim
originados por transformagdes in situ de bauxitas. Nestes processos estariam inclusas
desferruginizagdo, com a transformagdo da hematita para goethita, e a dissolugdo da
gibbsita, onde parte da alumina sofreria silicificagdo para a formagdo da caolinita e o resto
seria transferido para a bauxita subjacente.

O leito de bauxita nodular corresponde a nédulos heterogéneos, de formas
irregulares (< 5 cm), formados por pequenos cristais de gibbsita. Eles aparecem imersos
numa matriz argilosa de composigéo caolinitica, amarelo-avermelhada. Na por¢ao inferior da
unidade aparecem também nédulos ferruginosos. O contato com o horizonte inferior é
também transicional.

No leito ferruginoso nodular, nédulos ferruginosos com aproximadamente 10 cm
aparecem cimentados por uma matriz fina gibbsitica, por vezes argilosa. Em analise
microscopica, esses nodulos correspondem a uma matriz hematitica porosa e avermelhada.
Os poros sao vazios ou preenchidos por cristalizagées de gibbsita ou por quartzo reliquiar.
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Aparentemente eles resultam da ferruginizagdo de um material bastante quartzoso,
submetido a uma consideravel dissolugdo seguida de acumulagéo de gibbsita.

No leito de bauxita podem ser distinguidos dois horizontes. A porgdo superior é
alumino - ferruginosa compacta e maciga, ja a porgao inferior é formada por bauxita porosa
e fridvel e apresenta grandes blocos e fragmentos residuais de rocha, materiais argilosos e
avermelhados. Na unidade sdo encontrados niveis ferruginosos com variaveis tons de
vermelho. Em andlise microscopica, a bauxita aparece na forma de cristalizagbes de

gibbsita, localmente de hematita.

O leito inferior de caolinita corresponde a um horizonte com cores que variam de
amarelo a marrom, composto por noédulos reliquiares de gibbsita e hematita, dispostos numa
matriz argilosa. Nodulos de bauxita reliquiar sdo constituidos por grandes cristais de
gibbsita, por vezes associados com quartzo. Os grdos de quartzo sdo fraturados e,
iregulares, marcados por feicdes de dissolugdo. As fraturas aparecem preenchidas por
cristais de gibbsita. Aqui os grdos de quartzo também parecem ser residuais a matriz
argilosa. O contato entre a gibbsita e caolinita indicaria a dissolugéo e resilicificagdo da
gibbsita, particularmente uma desilicificagcdo da caolinita.

Sedimentos basais, na base de toda esta sequéncia, aparecem estratificados
compostos por quartzo e argilominerais. Os grdos de quartzo, dispostos em milimétricas

laminagdes, apresentam feigées de dissolugdo penetradas por materiais argilosos.

lll. 2 - METODO ESTATISTICO DE ANALISE GRUPAL

A analise grupal é uma ferramenta de analise exploratéria de dados que visa ordenar
diferentes objetos em grupos, de maneira que o grau de associagdo e semelhanga entre
dois objetos seja maximo quando pertencentes ao mesmo grupo, e minimo quando
pertencentes a grupos diferentes (Stcluan, 1984-2004).

O método tem como propdsito agrupar objetos de acordo com as propriedades que
os descrevem em respectivas categorias, considerando alguns algoritmos e critérios,
medidas de similaridade ou dissimilaridades (distancia), informagdes que descrevem e
comparam objetos.

Como aplicagédo, pode ser usado para descobrir estruturas em dados, sem fornecer
explicagdes e interpretagdes. E um tipico teste estatistico que, tendo uma colegdo de
diferentes algoritmos, agrupa objetos conforme regras de similaridades definidas, néo
exigindo conhecimentos prévios dos dados, sendo assim, usado em fase exploratéria de

pesquisa de dados.
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Com relagdo aos algoritmos escolhidos, correspondem a grupos de regras que
servem como critério para agrupar ou separar itens, definindo assim, medidas de distancia
entre eles. A selecdo de algoritmos é feita pelo operador, cabendo a ele a escolha da melhor
maneira de lidar com seus dados, pensando em especificas aplicagdes posteriores.

As medidas de distdncia podem basear-se em uma unica ou miltiplas dimensées,
como por exemplo: distdncia Euclidiana que considera a geometria multidimensional,
distancia Manhatan que considera a média desses valores geométricos multidimensionais;
distancia Chebychev que distingue objetos quando se diferem em mais de uma dimensao,
distancia Power, que considera pesos baseados em dimensdes ou proporgoes de objetos
nos grupos etc.

Definidas as medidas de distancia, os agrupamentos podem ser formados. Os
resultados obtidos pela Analise Grupal podem ser gerados a partir de algoritmos

hierarquicos ou particionais (Figura 3 e 4, respectivamente).

p1
p2 ] —
p3
Dendograma
p4
Figura 3 - Agrupamentos Hierarquicos (Tan et al., 2005).
@ R Dendograma

Figura 4 - Agrupamentos Particionais (Tan et al., 2005).

Algoritmos hierarquicos encontram agrupamentos a partir de grupos previamente
estabelecidos, ja os algoritmos particionais, utilizados para grande nimero de dados,
determinam todos os grupos de uma sé vez, partindo de que cada dado inicialmente
comporta-se como um grupo diferenciado (Stcluan, 1984-2004).
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A forma mais comum de representacéo grafica de resultados de analise grupal da-se
por dendogramas. No denominado dendograma, o eixo horizontal denota a distancia das

ligagdes, possibilitando a observagéo deste critério para cada novo grupo formado.

lll. 3 - METODO ANALITICO DE DRX

Metodologia que permite a determinagdo das fases/espécies minerais a partir de

espectro gerado por sua estrutura cristalina sob incidéncia de um feixe de raios X.

O principio da difragdo desenvolvido por W.L. Bragg consiste em submeter amostras
a radiagées X, de comprimento de onda %, e se verificar a disposicdo e intensidade dos
planos paralelos de reflexdo. A locagéo dos planos refletidos esta relacionada as dimensdes
das celas unitarias e as orientagdes dos planos interatdmicos hk/ de especifico material
cristalino (Reinolds, 1989). A intensidade difratada, dentre outros fatores, é dependente do
namero de elétrons no atomo; adicionalmente, os atomos sdo distribuidos no espaco, de tal
forma que varios planos de uma estrutura cristalina possuem diferentes densidades de
atomos ou elétrons, fazendo com que as intensidades difratadas sejam, por conseqiiéncia,

distintas para os diversos planos cristalinos (Reynolds, 1989 op. Cit. Kahn, 2000).

A equagéo de Bragg referente a esse principio é: nA = 2d.senb, onde A corresponde ao
comprimento de onda da radiagéo incidente, “n” a um ndmero inteiro, “d” a distancia interplanar
para o conjunto de planos hki e 6 ao angulo de incidéncia e reflexao do feixe de raios X.

Os planos de difragdo e suas respectivas distancias interplanares, bem como as
densidades de atomos (elétrons) ao longo de cada plano cristalino, séo caracteristicas
especificas e Unicas de cada substancia cristalina, da mesma forma que o padrdo
difratométrico gerado (equivalente a uma impresséo digital).

Um banco de dados, contendo informacdes cristalograficas basicas e algumas
propriedades fisicas de mais de 140.000 compostos cristalinos, € mantido e continuamente
atualizado pelo ICDD, International Center for Diffraction Data, com sede nos EUA. A partir
da década de 90, sistemas automaticos de microcomputadores passaram a ser amplamente
empregados no auxilio a identificagdo de fases cristalinas, onde no procedimento, os picos
mais intensos de cada fase presente no bando de dados sdo comparados com o
difratograma da amostra, atribuindo-se créditos e penalidades para cada pico difratado, no
que se refere & presencga/auséncia de fases, intensidade difratada e deslocamento da
distancia interplanar (Reynolds, 1989 op. Cit. Kahn, 2000).
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lll. 4 - METODO ANALITICO DE DRX-RIETVELD

Segundo Gobbo (2003), o0 método de Rietveld tem por base a simulagéo de todo um
perfil difratométrico a partir de parametros estruturais das fases constituintes de uma
amostra, permitindo refinar parametros de natureza instrumental e cristalogréafica.

O termo refinamento pelo método de Rietveld (Fancio, 1999) refere-se ao processo
de ajuste do modelo de parametros utilizados no calculo de um padrao de difragdo, que seja
0 mais proximo do observado. O refinamento é conduzido pela minimizagcdo da soma das
diferencas entre as intensidades calculadas e observadas, a cada passo angular do padréo
de difragcdo. A comparagdo do difratograma calculado com o observado (Gobbo, 2003) e a
reducéo das diferengas através do método de minimos quadrados permitem a obtencao de
resultados quantitativos.

Durante o refinamento, os seguintes parametros varidveis sdo considerados,
calculados e refinados: fator de escala, linha de base (background), perfil de pico,
parametros de cela, fator de estrutura, deslocamentos e orientagdo preferencial.

McCusker et al. (1999) apud Gobbo (2003) elaborou um guia de refinamento pelo
método de Rietveld, no qual sdo apresentadas as contribuigées de cada um dos parametros
de refinamento. O trabalho apresenta graficamente caracteristicas das diferengas de padrao
calculado e padrdo observado, permitindo através de analise visual identificar o tipo de
parametro mais importante para cada etapa de refinamento. A Figura 5 apresenta alguns
exemplos de caracteristicas dos espectros refinados gerados em fungéo de fatores fisicos,

instrumentais ou preparacdo de amostra.
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Figura 5 - Exemplos de caracteristicas dos espectros refinados em fungéo de fatores fisicos,
instrumentais ou de preparagédo de amostra, segundo McCusker et al.(1999) apud Gobbo
(2003), nos quais se observa a diferenga entre os padroes calculados e observados.
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Para que o refinamento seja considerado perfeito, a linha que representa o
difratograma calculado deve se sobrepor a linha que representa o difratograma observado, e
a linha de diferenga deve equivaler a uma reta.

A qualidade do refinamento €& verificada através de indicadores estatisticos
numéricos, que sdo utilizados durante o processo iterativo (calculos) e apds o término deste,
para verificar se o refinamento esta se procedendo de modo satisfatério. Do ponto de vista
matematico, Ry, e gof (goodness-of-fit) sdo indices que melhor refletem o progresso do

refinamento. Na pratica, valores inferiores a cinco caracterizam refinamentos otimizados.

IV - MATERIAIS E METODOS

As bauxitas disponiveis para este estudo referem-se a amostras da pesquisa mineral
(30 amostras) e de produtos da usina de beneficiamento (30 amostras) formecidas pela
CVRD. Tais amostras estiveram submetidas a trés etapas principais de atividades:
agrupamento de amostras, estudos mineralégicos em amostras selecionadas e
quantificagbes minerais por DRX-Rietveld. A metodologia de execugdo destas atividades
aparece descrita a seguir.

Para facilitar a avaliagdo e diferenciagdo de resultados, em praticamente todas as
anélises deste projeto, as amostras foram tratadas separadamente, as 30 amostras da

pesquisa mineral e as 30 amostras da planta da usina de beneficiamento.

v' Agrupamento de amostras

Esta etapa de estudos compreendeu as seguintes atividades:
e Tratamento dos dados de andlises quimicas;
e Preparagio das 60 (sessenta) amostras na forma de britagem abaixo de 28#
(6 mm), quarteamento para obter aliquotas em massas adequadas;
e Pulverizagdo das aliquotas e montagem de pastilhas para DRX;
e Difracdo de raios X em todas as amostras;
e Andlise grupal utilizando os difratogramas;
e Definicdo de tipos mineralégicos de minério;
e Selecdo de 10 (dez) amostras para os estudos detalhados.
Inicialmente foi feita uma avaliagdo de tipos de minérios com composi¢do quimica
diferenciada a partir do tratamento de dados de analises quimicas (totais e especificas)
fornecidas pela CVRD, utilizando-se programa de andlise grupal e diagramas binarios em

planilhas Excel.
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O software utilizado na analise grupal foi o MVSP (Multivariated Statistical Analysis
Program, free version 2006), e os agrupamentos foram realizados a partir de testes de
adequacéo de algoritmos e métodos (UPGMA, WPGMA, MEDIAN e CENTROID), e medidas
de dissimilaridades (Chi-squared, % Similarity, Spearman Coefficient e Average Distance).

A execugéo de varios testes de adequagéo é recomendada anteriormente a definigdo
dos agrupamentos j& que a analise grupal € uma ferramenta de tratamento inicial para
grande numero de dados, ou seja, ndo define agrupamentos precisos de imediato. Assim, os
testes obtidos neste estudo foram analisados, tratados e ajustados com base nos resultados
quimicos, possibilitando a definigdo final dos agrupamentos.

Dando continuidade as atividades, foi feita a preparagdo das amostras para DRX.
O processo demandou bastante tempo e minuciosos cuidados necessarios para uma boa
amostragem, sem perda de material e sem contaminacgées.

Todas as sessenta (60) amostras, as quais apresentavam em média 1,5 kg e
granulagéo aproximada entre 5 e 20 mm, foram britadas e moidas abaixo de 28# (6 mm)
utilizando-se um moinho de rolos com abertura de aproximadamente 2 a 3 mm.

Em sequéncia, os materiais foram submetidos a um quarteador centrifugo mecanico
(FRITSCH Rotary Sample Divider — laborette 27 n°. 27.141/629) visando a redugdo de
massa de maneira homogénea e representativa do volume inicial de cada uma delas. A
massa final objetivada para cada amostra foi 15 g, definida com base em testes prévios de
pulverizagdo para obtengéo da granulometria ideal visando boa qualidade de difratogramas;
tais testes foram realizados no contexto do projeto maior que engloba este TF ndo estando
incluidos no mesmo.

Assim, as aliquotas de 15 g de cada amostra foram encaminhadas a pulverizagéo,
visando a diminuigdo da granulagdo para um diametro D50~11,6 um (resultado obtido por
analise de tamanho de particulas, Anexo 1, utilizando-se o equipamento MALVERN Mastersizer
S long bed Ver. 2.19 n°. 33544-299) considerada adequada 2 difragéo de raios X.

A pulverizagdo foi realizada no pulverizador de rotagdo tipo moinho planetario
(FRITSCH Pulverizette 05.202 n°. 3286), utilizando-se panelas de ago de volume 300 ml,
com meio moedor de bolas de a¢o, 4 com diametro 20 mm e 3 com diametro 30 mm.

A rotagdo aplicada teve intensidade 7, durante 10 min, e a condigdo de moagem foi
via umida com etanol (proporgdo 50% em peso). A escolha de tais equipamentos e
condigbes de trabalho, também foi feita com base nos resultados em testes de pulverizagao
previamente realizados.

Apds a pulverizagéo, as amostras foram encaminhadas a prensagem hidraulica com
1,5 t durante 5 s em suportes vazados, tipo anel, e, posteriormente, encaminhadas a DRX
no equipamento MPD X’Celerator PANalytical.
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As condigdes para obtencao dos difratogramas foram:
e Tubo de Cu, 45 kV e 40 mA, filtro de Ni no feixe difratado;
e Fenda incidente fixa de 0,125 e mascara de 10 mm;
e Rotacao de 1rps (spinner);
e Faixa de angulo de 3 a 60°, passo de 0,02°;
e Tempo de 5” por passo, totalizando 2’40” por difratograma.
A Figura 6 representa um fluxograma com as etapas citadas de preparagdo de

amostras, e o Anexo 2 expoe fotos dos equipamentos conforme a preparagéo das amostras.
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Figura 6 - Fluxograma definindo as etapas de preparagao de amostras.

Apods a obtencdo dos difratogramas, novamente realizou-se a avaliagdo de tipos de
minérios, agora empregando a analise grupal em fungdo dos padrdes difratométricos
das amostras, utilizando-se o recurso da PANalytical: programa de tratamento de dados
High Score Plus que dispde de facilidades para cluster analysis e refinamento de Rietveld.

Os agrupamentos novamente foram obtidos com base em testes de adequacédo de
métodos (Average Linkage e UPMG) e medidas de distancia mais ou menos restringentes
em relagdo ao numero de grupos que originam (KGS ou MANUAL).
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Definidos e avaliados os tipos de minério de bauxitas, dez (10) amostras foram
selecionadas para a realizagdo de estudos mineralégicos detalhados, com vistas a

determinacdo da composigdo mineralégica dos materiais.
v Estudos mineralégicos nas amostras selecionadas

Estes estudos foram desenvolvidos segundo as atividades:

e Classificagcdo granulométrica por peneiramento a umido (400# ou 0,037 mm),
analise quimica nas fragdes geradas;

e Separagdes em liquido denso (d=2,5 g/cm®) na frago retida em 0,037 mm,
andlise quimica dos produtos gerados;

e DTA-DTG e determinagbes mineralégicas em produtos gerados;

e Estimativa da composi¢do mineralégica.

A Figura 7 representa um fluxograma com as etapas de estudos mineralégicos
executados.

A classificagao granulométrica por peneiramento a umido foi realizada com o
objetivo de individualizar fragdes granulométricas minerais, segundo uma peneira de malha
400# ou 0,037mm, auxiliando assim a determinagao da distribuicdo da composi¢cdo mineral
das bauxitas. As fragdes obtidas, passantes e retidas na peneira, inicialmente foram
submetidas a analise quimica com dosagem de Al,O;, Fe,03, SiO,, TiO, e Perda ao fogo,
além de alumina aproveitavel e silica reativa.

Em sequéncia, as fragoes retidas em 400# foram submetidas a separagao em meio
denso. Esta técnica é efetuada para concentrar espécies minerais através da diferenca de
densidade entre elas, com vista ao detalhamento da investigagdo de suas propriedades.
Para isso, utilizou-se o liquido bromoférmio corrigido para d=2,5 g/cm* e uma centrifuga para
agilizar a separacéo, obtendo-se produtos afundados e flutuados em relacdo a ele. Tais
produtos gerados foram encaminhados novamente para analise quimica.

As analises termodiferencial e termogravimétrica diferencial, DTA-DTG, tém a fungao
de analisar o comportamento de propriedades de substancias quando submetidas a
aquecimento controlado de temperatura. O objetivo principal da aplicagdo desta técnica nas
presentes amostras foi acompanhar o perfil da gibbsita no produto flutuado da fragdo +400#
e o perfil da caolinita na fragdo fina -400#, colaborando assim com o conhecimento das
propriedades minerais das amostras. Para esta analise foi utilizado o equipamento
NETZSCH STA 409 PC/PG.
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Figura 7 - Esquema de procedimentos das etapas de estudos mineraldgicos executados.

Obtidos e tratados os resultados quimicos citados, foi realizada a estimativa da
composi¢édo mineralégica das amostras através de calculos estequiométricos, ou seja, os
dados quimicos foram tratados a partir da composigdo teérica dos principais minerais

constituintes das bauxitas em estudo.
v Quantificagdo por DRX nas amostras selecionadas

Para determinagdo das proporgdes minerais diretamente por refinamento da
varredura por difracdo de raios X utilizando-se o Método de Rietveld, foram realizadas as
seguintes atividades:

e Identificacdo das fases componentes no difratograma das amostras Tal Qual;
e Escolha das estruturas cristalinas adequadas a cada fase;
e Refinamento por Rietveld para quantificagcdo das fases.

A identificacdo das fases componentes foi de importancia fundamental para a
escolha das estruturas adequadas para o refinamento e posterior analise quantitativa das
amostras. Para tal identificagao foi utilizado o recurso High Score Plus (PANalytical software,

version 2.2).



Monografia de trabalho de formatura - TF /06 - 27 14

Para a escolha das estruturas cristalinas adequadas utilizou-se o recurso da
PANanalytical High Score Plus PDF4 (ICSD, International Center of Standard Database),
versdo mais atual banco de dados que possui os dados estruturais associados aos padroes
difratométricos. Com tal recurso pode ser utilizada a estrutura de cada fase indicada na
analise qualitativa, ou pelo menos, fornece um nuimero pequeno de possibilidades de
escolha para estas estruturas.

Definidas e inseridas as estruturas, iniciou-se o refinamento pelo método de
Rietveld para a quantificagdo das fases. Esta atividade foi realizada por etapas. Cada
amostra esteve sujeita a uma seqiéncia de parametros refinados para o melhor
acompanhamento dos resultados, juntamente com o acompanhamento do valor de gof e da
qualidade dos graficos obtidos, garantindo assim a eficiéncia do refinamento.

A Figura 8 apresenta um fluxograma das etapas de refinamento adotadas. Cabe
ressaltar que a ordem de refinamento desses parametros nio foi seguida rigidamente para
todas as amostras, ja que cada um deles responde de maneira diferente a cada

difratograma.
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Figura 8 - Fluxograma definindo as etapas de refinamento DRX-Rietveld aplicadas as

amostras de bauxita.

O inicio do refinamento tratou das fungées de linha de base do difratograma
(Background), constantes do difratdmetro (Zero Shiff) e das proporgdes entre os padrbes
difratométricos calculado e observado (Fator Escala). A partir da segunda etapa, as fases

foram refinadas uma a uma, de acordo com a sua influéncia no difratograma.
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Foram considerados parametros de largura a meia altura (W) e modelamento de
perfis. Em seguida, foi corrigida a orientacdo preferencial das fases (preferencialmente da
gibbsita), problema inevitavelmente gerado no processo de preparacdo das amostras sem
adicdes.

Na ultima etapa de refinamento foram avaliadas as fungdes B OVERALL (coeficiente
de temperatura que age sobre a cela unitaria das fases) e a Cela Unitaria das fases que leva

em conta os parametros de cela (a, b, ¢, a, B, y) e as intensidades dos padrdes calculados.

v" Comparagéo dos resultados obtidos e validagédo da técnica.

Como dultima etapa de trabalho, os resultados obtidos pelos diferentes métodos
descritos (agrupamento de amostras, estudos mineralégicos detalhados e quantificagdes por
DRX) foram comparados para verificagdo da viabilidade/confiabilidade da determinagao da
composi¢do mineralégica do minério por meio desta Ultima metodologia descrita, a DRX-
Rietveld.

V - DESENVOLVIMENTO DAS ATIVIDADES

A seguir estdo discriminadas as etapas de atividades efetivamente desenvolvidas no

projeto, juntamente com suas respectivas datas de execugéo (Figura 9).

Atividades / Data de Execugio Abr | Mai | Jun | Jul | Ago | Set | Out | Nov

Levantamento Bibliografico

Agrupamento de amostras

Estudos mineralégicos

Quantificagdo por DRX

Avaliagdo dos Resultados

Relatério Parcial

Relatério Final

l_—__l Atividades realizadas

Figura 9 - Cronograma de atividades executadas no projeto.

Com relagdo as dificuldades encontradas durante o andamento do projeto,
inicialmente demandou bastante tempo a atividade de preparagdo das 60 amostras para a
DRX, porém tal quantidade de material foi considerada adequada e necessaria para as

atividades e analises propostas.
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Outro ponto que exigiu atencdo foi o tratamento dos refinamentos para a
quantificagdo por Rietveld. A necessidade de um bom grau de aproximagdo das fases
minerais observadas e calculadas, e a obtengdo de dados difratométricos de boa qualidade

foram fundamentais para a obtengao de resultados confiaveis.

VI - RESULTADOS OBTIDOS E INTERPRETAGOES

VI. 1 - AGRUPAMENTO DE AMOSTRAS

O tratamento de dados de andlises quimicas fornecidas pela CVRD utilizando-se
programa de andlise grupal (software MVSP) e diagramas binarios, juntamente com a
andlise grupal dos difratogramas das amostras (programa High Score Plus) definiram tipos
de minério dentre as bauxitas estudadas.

Inicialmente, a Tabela 1 descreve os resultados das 60 analises quimicas recebidas,

em funcéo das variaveis SiO, total e reativa, Al,O; total e aproveitavel, Fe,O; e TiO,,

CVRD TABELA 1 - RESULTADO DE TESTE ESPECIAL
ALIQUOTA SI0 AbOs | ALTOT | Fe,0, | SITOT | TiO,
reativa | aproveitavel

GR/AMT-01 Granulado Planta 441 48,47 54,40 10,61 5,05 1,59
GR/AMT-02 Granulado Planta 4,36 4927 54,93 8,90 5,00 1,65
GR/AMT-03 Granulado Planta 4,68 48,94 55,87 8,28 5,81 1,53
GR/AMT-04 Granulado Planta 4,63 4927 55,62 9,78 4,85 1,58
GR/AMT-05 Granulado Planta 5,65 47,88 54,84 9,68 573 1,62
GR/AMT-06 Granulado Planta 4,94 48,35 53,58 10,80 5,11 1,58
GR/AMT-07 Granulado Planta 4,58 48,90 56,01 9,75 51 1,55
GR/AMT-08 Granulado Planta 416 48,92 55,45 9,40 5,36 1,51
GR/AMT-09 Granulado Planta 4,69 48,07 53,38 11,12 511 1,51
GR/AMT-10 Granulado Planta 5,02 48 41 5574 9,40 5,42 1,53
GR/AMT-11 Granulado Planta 537 46,30 53,85 11,53 5,89 1,64
GR/AMT-12 Granulado Planta 445 47,72 5418 10,50 5,44 1,48
GR/AMT-13 Granulado Planta 5,51 4577 55,57 8,82 6,21 1,59
GR/AMT-14 Granulado Planta 4,96 48,04 54,32 9,94 5,63 1,55
GR/AMT-15 Granulado Planta 5,05 47,68 55,06 9,54 6,05 1,52
GR/AMT-16 Granulado Planta 4,52 47,66 54,31 10,46 577 1,53
GR/AMT-17 Granulado Planta 475 49,29 53,73 10,69 474 1,50
GR/AMT-18 Granulado Planta 513 48 47 55,76 9,86 513 1,58
GR/AMT-19 Granulado Planta 449 48,92 54,00 10,80 468 1,54
GR/AMT-20 Granulado Planta 525 48,66 55,92 9,29 515 1,58
GR/AMT-21 Granulado Planta 4.54 50,67 55,92 8,55 4.68 1,53
GR/AMT-22 Granulado Planta 420 49 29 54,87 10,85 4,63 1,52
GR/AMT-23 Granulado Planta 497 49,06 54,73 9,93 5,07 1,48
GR/AMT-24 Granulado Planta 5,36 48,90 54,26 8,76 5,51 1,60
GR/AMT-25 Granulado Planta 475 47,48 53,98 11,19 5,48 1,53
GR/AMT-26 Granulado Planta 4,45 48,43 54,54 10,49 5,14 1,56
GR/AMT-27 Granulado Planta 578 48,05 55,09 8,82 5,80 1,58
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CVRD TABELA 1 - RESULTADO DE TESTE ESPECIAL (continuag3o)
7 ' ALO :

ALIQUOTA resa:gca aprovaaivel | ALTOT | Fe,0, | SITOT | Tio
GR/AMT-28 Granulado Planta 5,33 47 60 54 47 10,96 553 1,67
GR/AMT-29 Granulado Planta 4 .86 49,04 54,33 10,10 484 1,48
GR/AMT-30 Granulado Planta 473 48,90 5475 10,51 5,15 1,49
PQS/SAL-18/AMT-01 Pesquisa 1,85 51,73 56,07 12,47 2.27 1,45
PQS/SAL-18/AMT-02 Pesquisa 1,47 51,30 52,70 14,80 1,87 1,90
PQS/SAL-18/AMT-03 Pesquisa 1,02 5413 55,74 12,08 1,33 1,90
PQS/SAL-18/AMT-04 Pesquisa 2,66 52,93 56,21 9,56 3,22 1,93
PQS/SAL-18/AMT-05 Pesquisa 1,55 53,46 55,33 11,56 2,13 1,69
PQS/SAL-18/AMT-06 Pesquisa 1,42 54,66 55,36 10,44 1,80 1,84
PQS/SAL-18/AMT-07 Pesquisa 2,66 52,54 54,96 9,87 3,51 2,07
PQS/SAL-18/AMT-08 Pesquisa 8,13 42 10 51,10 10,24 10,00 2,04
PQS/SAL-18/AMT-09 Pesquisa 15,21 35,47 50,63 7.64 15,48 2,14
PQS/SAL-18/AMT-10 Pesquisa 2418 25,83 47,93 4,24 22,38 1,92
PQS/SAL-18/AMT-11 Pesquisa 26,54 20,97 4570 575 25,86 1,93
PQS/SAL-18/AMT-12 Pesquisa 29,47 10,28 45,18 5,04 28,74 2,06
PQS/SAL-18/AMT-13 Pesquisa 21,68 27,86 47 98 6,51 21,02 2,16
PQS/SAL-18/AMT-14 Pesquisa 7,19 4115 50,52 12,96 10,08 1,81
PQS/SAL-32/AMT-15 Pesquisa 4,08 46,76 51,01 13,94 578 1,79
PQS/SAL-32/AMT-16 Pesquisa 17,37 34,68 51,84 3,07 19,72 1,94
PQS/SAL-32/AMT-17 Pesquisa 5,02 4512 52,52 10,64 8,01 1,86
PQS/SAL-32/AMT-18 Pesquisa 15,40 37,24 51,81 7,85 14,73 1,90
PQS/SAL-33/AMT-19 Pesquisa 4,01 45,42 50,42 15,80 5,21 2,17
PQS/SAL-33/AMT-20 Pesquisa 3,00 46,70 51,78 14,97 4,01 2,47
PQS/SAL-33/AMT-21 Pesquisa 521 44 67 49 91 14,33 6,81 2,52
PQS/SAL-33/AMT-22 Pesquisa 2,94 50,97 54,94 10,48 3,89 2,23
PQS/SAL-33/AMT-23 Pesquisa 3,51 4473 48 14 18,98 4.96 223
PQS/SAL-33/AMT-24 Pesquisa 4.89 44 85 47,77 15,45 7,28 2,35
PQS/SAL-33/AMT-25 Pesquisa 12,45 33,38 43,33 17,42 13,57 2,62
PQS/SAL-33/AMT-26 Pesquisa 10,78 35,45 43,15 17,86 12,41 1,91
PQS/GAL-231/AMT-27 Pesquisa 8,30 37,99 4470 18,24 10,30 2,41
PQS/GAL-231/AMT-28 Pesquisa 7,05 48,61 55,12 5,75 7,67 2,51
PQS/GAL-261/AMT-29 Pesquisa 3,85 43,28 46,23 20,46 5,02 2,21
PQS/GAL-261/AMT-30 Pesquisa 3,81 48,96 53,28 11,85 4,86 2,14

ALTOT: Al,O; total SITOT: SiO, total

A partir de tais dados, a analise grupal em fungdo da composi¢do quimica das
amostras determinou um total de 6 grupos de semelhanca dentre as amostras da pesquisa
mineral e 8 grupos dentre as amostras da planta da usina de beneficiamento, estes Gltimos
com pequena variabilidade de suas caracteristicas.

As Tabelas 2 e 3, respectivamente relacionadas as amostras da pesquisa mineral e
da planta de beneficiamento, apresentam as mesmas amostras ja dispostas em seus
grupos. Nelas estdo também expostos os agrupamentos (A, B, C...) obtidos nos testes de
adequacéo anteriormente executados, os quais possibilitaram delinear o agrupamento final
em fungdo da composicdo quimica. Todos os dendogramas (MVSP) realizados encontram-
se no Anexo 3.
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A observacdo da analise grupal em fungdo da composicdo quimica das amostras
sugere de imediato que as amostras da pesquisa mineral apresentam uma ampla variagéo
de dados quimicos, fato que reflete na diferenciacdo dos agrupamentos. Tais grupos
originados, apesar de bastante distintos entre si, ndo sdo muito restritivos/seletivos na
guimica das amostras que os compdem, o que pode ser visto, por exemplo, no Grupo |,
onde o teor de SiO, reativa varia entre 21,7 e 29,5.

As amostras da planta da usina de beneficiamento, ao contrario, se mostraram
bastantes homogéneas na sua quimica, e, portanto, muito seletivas na formagao de grupos.
Pequenas variagbes em teores foram suficientes para originar novos deles, como, por
exemplo, os Grupos VIl e VIl que sdo compostos por apenas uma amostra cada.

Os diagramas binarios expostos a seguir foram realizados para o melhor
entendimento e visualizagéo dos dados, e suas variagées em relagdo a composigdo quimica
dos agrupamentos formados.

Para as amostras de pesquisa temos as seguintes correlagdes entre os grupos

formados e suas caracteristicas quimicas (Figuras 10 e 10A):

60

% Al2 03 total

45

40

%Fe203

25 e
+Grl oGrl
2 Grll WGl
+Gril oGl
2 «GrV °Gr IV ot
+Grv 55 sGrv bt
=GV oGr VI
E °
245 5 ° e
H E '
2 3 °
E o * °
° O 50 .
H o
py <
o *
o 10 ° o
S $
R
- °
°
. 45 ° °
54 LI
hd * °*
.Q - °
.
.
LR
N
0 a0
10 15 20 0 10 20 30 a0 50 60
%Si02 reativa %AI1203 aproveltavel
60 = 25 1
oGrl oGrl |
sGri sGril |
o Grlll o Grlil
R 4GtV i 2 ¢ o GrvV
55 " 0 GrVv | ° s GrVv
o Gr VI | * & o GrVvi

15 20
% Si02 total

30 35 0 -1 10

15 20
% Si02 reativa

35

Figura 10 - Diferenciagéo entre agrupamentos de amostras da pesquisa em fungéo de suas

caracteristicas quimicas.
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Figura 10A - Diferenciagao entre agrupamentos de amostras da pesquisa em funcéo de

suas caracteristicas quimicas.

No caso das amostras de produto da planta, conforme ja comentado, observou-se
uma pequena variagdo de resultados quimicos entre os grupos estipulados, o que pode ser
visualizado nas Figuras 11 e 12, ao se considerar a média dos valores de cada composto
analisado. Tal homogeneidade de valores refere-se, quando pensamos na aplicagdo dos
dados quimicos, ao material de interesse da mineradora CVRD no local, produto da planta de
beneficiamento que por conter essencialmente processos de classificagdo granulométrica

necessita de homogeneidade do minério de alimentagao.
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Figura 11 e 12 - Variagédo da composi¢édo quimica média entre os agrupamentos formados

(analise grupal) para amostras da planta de beneficiamento.

Este produto de exploragdo da planta também pode ser identificado quimicamente

como apresentado nos graficos binarios seguintes (Figura 13). Nota-se que tal composigéo
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ndo é nitdamente observada nas amostras analisadas da pesquisa, ou seja, o material de

pesquisa difere quimicamente do material de interesse da planta (Figura 14).
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Figura 13 - Diferenciagédo entre agrupamentos de amostras da planta em fungéo de suas

caracteristicas quimicas.
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Figura 14 - Exemplos de graficos quimicos de amostras da pesquisa apontando a area de

resultados quimicos das amostras da planta. Resultados néo coincidem.

Com relagdo a analise grupal dos difratogramas, foram obtidos agrupamentos
diferentes dos encontrados pela analise grupal a partir dos dados quimicos. Tal resultado é
relevante quando se entende que a quimica reflete a mineralogia, porém, ao mesmo tempo
deve-se considerar que diferentes combinagdes quimicas produzem mineralogias distintas.

Para a obtenc¢do dos agrupamentos foi escolhida a medida de distancia KGS, a qual
deu origem a 8 grupos de amostras da pesquisa mineral € 4 de amostras da planta de
beneficiamento.

A Figura 15 exibe a interpretagdo de um dos sessenta (60) difratogramas gerados,

mostrando a mineralogia comumente observada.
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Apesar de terem sido agrupados com base em dissimilaridades, os difratogramas
das amostras, de maneira geral, apresentaram uma significativa semelhanca em termos de
mineralogia. Os principais minerais identificados foram: gibbsita, caolinita e minerais de ferro
(hematita e goethita) e titanio (anastasio).

A diferenciacdo dos padroes difratométricos, principalmente observada em funcéo
das intensidades, deslocamentos e diferencas de picos, relaciona-se basicamente as
diferentes propor¢des mineralogicas presentes nas amostras.

A Tabela 4 apresenta os testes de adequacdo executados, bem como os
agrupamentos definidos em fungdo dos difratogramas (1, 2, 3..). Os dendogramas

realizados (High Score Plus) estdo expostos no Anexo 04.

TABELA 4 - RESULTADO DA ANALISE GRUPAL DOS DIFRATOGRAMAS DAS AMOSTRAS DA
PESQUISA E DA PLANTA DA USINA DE BENEFICIAMENTO

PESQUISA PLANTA
ALIQUOTA GRUPO DRX ALIQUOTA | GRUPO DRX
KGS | Manual KGS | Manual
SAL-32/AMT-15 1 2 AMT-06 1 1
SAL-33/AMT-19 1 2 AMT-09 1 1
SAL-33/AMT-24 1 2 AMT-11 1 1
SAL-33/AMT-22 1 2 AMT-18 1 1
SAL-261/AMT-30 1 2 AMT-22 1 1
SAL-33/AMT-20 1 5 AMT-10 1 2
SAL-33/AMT-21 | 1 5 AMT-12 1 2
SAL-18/AMT-01 1 5 AMT-14 I 1 2
SAL-18/AMT-02 1 5 AMT-15 1 2
SAL-18/AMT-03 1 5 AMT-16 1 2
SAL-18/AMT-04 1 5 AMT-19 1 2
SAL-18/AMT-05 1 5 AMT-20 1 2
SAL-18/AMT-06 1 5 AMT-30 1 2
SAL-18/AMT-07 1 5 AMT-02 1 5
AMT-28 1 5
SAL-18/AMT-00 2 i
SAL-32/AMT-16 | 2 1 AMT-03 2 3
SAL-32/AMT-18 2 6 AMT-04 2 3
SAL-18/AMT-14 2 6 AMT-07 2 3
AMT-08 2 3
SAL-18/AMT-08 3 4 AMT-13 I 2 3
SAL-32/AMT-17 I 3 4 AMT-23 2 3
SAL-231/AMT-28 3 3 AMT-24 2 3
AMT-26 2 3
SAL-33/AMT-23 v 4 3 AMT-05 2 0
GAL-261/AMT-29 4
ANIT-21 3 3
SAL-18/AMT-10 » 5 ) AMT-27 I 3 4
SAL-18/AMT-13 5 7 AMT-29 3 )
SAL-33/AMT-25 " 6 6 AMT-01 0 0
SAL-33/AMT-26 6 6 AMT-17 v 0 0
AMT-25 0 0
SAL-18/AMT-11 - 0 0
SAL-18/AMT-12 0 0
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Os agrupamentos definidos pela analise grupal a partir dos difratogramas foram
considerados os de maior importancia para o referente projeto, desde que seu objetivo
basico é avaliar a aplicabilidade da técnica de difragdo de raios X na quantificagdo da
mineralogia.

Definidos, portanto, os tipos mineralégicos de bauxitas com base na DRX, em
sequéncia realizou-se a selegdo de 10 das amostras, priorizando a variedade mineralégica
entre elas, para a realizagdo dos estudos posteriores. De maneira geral, das amostras
escolhidas, 7 sdo representativas das amostras da pesquisa mineral, e 3 representativas

das amostras da planta de beneficiamento. A Tabela 5 expde as amostras selecionadas.

TABELA 5 - AMOSTRAS SELECIONADAS PARA ESTUDOS SEGUINTES

PESQUISA SAL-18/AMT-12, SAL-18/AMT-13, SAL-32/AMT-17, SAL-32/AMT-18, SAL-33/AMT-20, SAL-
33/AMT-26, GAL-261/AMT-29
PLANTA AMT-06, AMT-13, AMT-21

VI. 2 - ESTUDOS MINERALOGICOS NAS AMOSTRAS SELECIONADAS

As 10 amostras selecionadas foram encaminhadas para as seguintes metodologias
de caracterizagdo com o intuito de se estimar a composigdo mineralégica dos materiais:
classificagdo granulométrica, separagdes em liquido denso e técnicas de DTA-DTG,
acompanhadas de analises quimicas por fluorescéncia de raios X das dosagens de Al,O3
total e aproveitavel, SiO, total e reativa, Fe,O; e TiO,

Os resultados das analises de alumina aproveitavel e SiO, reativa ndo foram obtidos
para todas as frag6es e produtos gerados em fungéo da insuficiéncia de material amostrado,
apesar disso a estimativa da composi¢cdo mineralégica néo foi prejudicada ja que tais dados
apenas colaboraram com a interpretacdo dos outros 6xidos analisados.

A Tabela 6 apresenta o balango de massa obtido na classificagdo granulométrica,
bem como os teores e a distribuicdo dos 6xidos. Nela também estdo expostos os resultados
quimicos fornecidos pela CVRD (Tabela 1) para uma simples comparagdo entre resultados
quimicos provindos de diferentes laboratorios.

Com base nos resultados expostos nesta tabela, observa-se que o Al,O; total € o
composto de maior teor nas amostras, variando entre 40,4 e 55,8% da composicgao total das
mesmas.

Considerando sua distribuigdo nas fragdées geradas, mais de 60% do Al,O; total das
amostras aparece contido em +0,037mm, chegando a 80,7% na amostra GAL-261/29.
Como excegao, a amostra SAL-18/AMT-12 contém 72,6% do seu Al,O; total em -0,037mm.
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Este fato pode estar relacionado a % em massa de suas fragdes geradas, o que é bastante

diferente das outras amostras, ou mesmo estar relacionado a grande quantidade de alumina

ndo aproveitavel contida na amostra (teor = 36,4 - 3,1 = 33,3%).

TABELA 6 - BALANGO DE MASSA OBTIDO NA CLASSIFICAGAO GRANULOMETRICA, TEORES
E DISTRIBUIGAO DOS OXIDOS.

Teores (%)

Distribuicao no ensaio (%)

Fracdao % em
Amostra (mfn) Massa | AO: oo S0 o oo ALOs  Si0; [ALO; . o Si0; o
total total aproveitavel reativa total total
+0,037 19,4 571 347 942 111 298 274 129 530 109
SAL-18/ -0,037 80,6 364 563 405 218 153 3,10 410 | 726 871 947 891
ATM-12 Total calc. 100 404 521 345 1,97 181 = = 100 100 100 100
Total CVRD 100 452 504 288 206 - 10,3 295 -
+0,037 493 573 416 7,77 101 295 612 290 177 255
SAL-18/ -0,037 50,7 353 991 350 287 164 8,58 319 | 388 71,0 823 745
ATM-13 Total calc. 100 462 708 216 195 229 - - 100 100 100 100
Total CVRD 100 480 651 210 216 - 279 216 -
+0,037 68,7 562 753 465 079 305 758 462 382 334
SAL-32/ -0,037 31,3 393 192 165 345 21,1 26,7 148 | 242 538 618 666
ATM-17 Total calc. 100 509 112 836 162 276 - = 100 100 100 100
Total CVRD 100 525 106 801 186 - 451 5,02 =
+0,037 53,4 604 495 38 063 315 631 325 138 183
SAL-32/ -0,037 46,6 405 11,8 276 321 189 15,5 274 | 369 675 862 817
ATM-18 Total calc. 100 511 813 149 183 256 = - 100 100 100 100
Total CVRD 100 518 78 147 19 - 372 15,4 -
+0,037 68,8 565 102 236 177 304 750 471 401 523
SAL-33/ -0,037 31,2 /M5 251 774 355 239 342 743 | 250 529 599 477
ATM-20 Total calc. 100 518 148 4,04 233 283 5 = 100 100 100 100
Total CVRD 100 499 143 681 252 - 447 5,21 -
+0,037 60,5 526 134 438 079 287 711 494 205 282
SAL-33/ -0,037 395 32,7 209 260 309 168 12,8 253 | 289 506 795 718
ATM-26 Total calc. 100 448 163 129 1,70 240 = - 100 100 100 100
Total CVRD 100 432 179 124 191 - 355 10,8 =
+0,037 70,2 549 127 230 1,07 295 80,7 434 367 384
GAL-261/ -0,037 29,8 309 392 935 404 174 22,0 906 | 193 566 633 616
ATM-29 Total calc. 100 478 206 440 195 259 = - 100 100 100 100
Total CVRD 100 462 205 502 221 - 433 3,85 -
+0,037 737 575 842 422 122 306 781 540 576 58,0
ATNLOG -0,037 26,3 451 201 872 248 243 36,7 813 | 21,9 460 424 420
Total calc. 100 542 115 541 155 289 - - 100 100 100 100
Total CVRD 100 536 10,8 511 158  -- 484 4,94 -
+0,037 69,1 583 544 497 124 306 53,0 392 | 728 472 470 520
e -0,037 30,9 487 136 125 256 246 36,4 379 | 272 528 530 480
Total calc. 100 554 795 731 165 288 47,8 39 | 100 100 100 100
Total CVRD 100 556 88 621 159 - 458 5,51 -
+0,037 71,6 590 663 407 114 310 757 496 513 524
AR -0,037 28,4 477 170 9,74 261 246 37,1 911 | 243 504 487 476
Total calc. 100 558 958 569 156 292 - - 100 100 100 100
Total CVRD 100 559 855 468 153 — 50,7 4,54 -

PF - Perda ao fogo

I::l Impossibilidade de calculo

Nao analisado

EI N&o informado pela CVRD
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O teor de SiO, total presente nas amostras é varidvel, sendo minimo na amostra
SAL-33/AMT-20 (4,04%) e maximo na amostra SAL-18/AMT-12 (34,5%). Calculos de
distribuicdo mostram que a fragdo -0,037mm contém a maior parte do SiO, total das
amostras, chegando a 94,7% na amostra SAL-18/AMT-12.

Como informagdo adicional, os resultados dos teores de SiO, reativa da fragao -
0,037mm equivalem aos teores de SiO, total, ou seja, praticamente inexiste SiO, livre
(quartzo) na fragado, ou contém apenas tragos do mineral.

Os teores de o6xido de ferro sao significativos nas amostras, variando entre 5,21 e
20,6%. Sua distribuigdo aparece principalmente concentrada na fragédo -0,037mm.

Os teores de 6xido de titanio nas amostras sao bastante discretos (1,55 a 2,33%) e
também prevalecem em concentragao na fragdo -0,037mm.

Com relagdo aos valores quimicos dosados fornecidos pela CVRD e ja tratados
anteriormente, nota-se que ndo houveram resultados discrepantes comparados com as
analises agora realizadas (Tabela 6). Deve-se considerar, porém, que pequenas variagoes
quimicas em fungéo de técnicas laboratoriais distintas, podem proporcionar e propagar erros
consideraveis quando se tem em vista uma estimativa mineralégica com base em célculos
estequiométricos.

A seguinte metodologia de caracterizagdo executada foi separagdo em meio denso.
A Tabela 7 apresenta o balango de massa obtido na separagdo em meio denso, bem como
os teores e a distribuigdo dos 6xidos.

Analisando-se apenas a fragdo +0,037mm, é observado que Al,O; total e SiO, total
aparecem em maior concentragdo no produto flutuado das amostras (distribuicdo no
ensaio). Apesar de sua densidade (d>2,5 g/cm®), o SiO, aparece no produto flutuado quase
que totalmente sob a forma de SiO, reativa, indicando uma presenca insignificante de SiO,
livre (quartzo).

Com relagéo ao produto afundado de algumas amostras, os dados expostos de SiO,
reativa mostram que existe uma pequena porcentagem de SiO, livre (quartzo) presente,
chegando a teores de 3% (amostra AMT-21).

As informagbées de alumina aproveitdvel mostram que os teores encontrados se
aproximam bastante dos teores de Al,O; total, tanto no produto flutuado como no afundado
das amostras. Ou seja, a concentragédo de alumina néo aproveitavel em ambos os produtos
é pequena.

Os altos teores de 6xido de ferro concentram-se no produto afundado, conforme
previsto (d>2,5 g/lcm®), chegando a 40% no produto afundado da amostra SAL-18/AMT-13.

Os teores de 6xido de titanio, mais discretos que o Fe,O;, também prevalecem no
produto afundado (d>2,5 g/cm®), chegando a 10% no afundado da amostra SAL-18/AMT-12.



28

Monografia de trabalho de formatura - TF /06 - 27

opesijeue ogN D

0[nojeo ap apepljigissodu] _|_

¥'zg €15 96y £'se 00l 00l 0oL 0oL 00l 00l €e gvg ¥'0E vi'L g8e OoY9  §es gL 00L | ™9lBd JejoL
z0'6 z8'6 V'EE 99 V1 o8 Tl T8l €49 or's /8T Gee ¥ 18} 995  £ec 08 £'6 67} | opepuny
1454 gy z9l £'69 688 0'ze gz8  gm L'TE 96 Or'E 9/5 giE 80t G5E  Ofz 918 €79 1’28 | opemind | JEQ'C+ , LZ opejhueiy
0es o' T gL N - ool 00k 00k 0ol - 3 6'0¢ 4" Ly lKS 088 169 00L | 79lEd [eioL
gl OEl gze 168 * > v'ee £ v'69 £zl = > 512 99't sie € ver ELl 791 | opepuny
¥'OF O'vE a4 6'€9 - - gu gL g0e L8 - - l'ze eVl 'y e6L 609 245 9'eg | openinid | 28000+ | €L opepnueiy
0'es g9'/5 0'vs 1'82 ool 0ol ool 0oL 0ol 00l v'E 'y 96z el 66€ T8 549 LEL 001 [ oled [eloL
¥l gyl gy LEL Tl z'o (4= A=A 02 521 H'T gee e 9v'L o'y \'lz 6ty g G'EZ | opepunyy
gy 8ty v'el ¥'19 8'z8 g6t gL En (14 578 s9¢c g8y Al v gge  e¥c 029 799 §9;, | openini4 | €00+ , 90 openuel)
reE 29 veEr 08 0ol 0ol ool 0oL 00l 0ol Ll ges 562 ¥o'L al'e gzl 88 zoL 00L | 9led [ejoL
0w €8l ¥'9e 18z Al EYE V'es  00% 668 gye 69’ ZEr 'S oe't N A A TA i 4 144 'Ly | opepuny
vl €8l 86'0 95 g'es 2's9 6 005 Vol 799 ve'L 965 v'ze 990 %'} gr'e  S'19 gor 1'8G | opemind | 2€0'0+ |
[4:4 50z ey V2 0ol 00t 0ol 0oL 0oL ool v'E 909 18z 0do 6E  TTL LYS 509 001 |22 [BioL
9 Ly L'8E g9 ¥l 78 6% 0z €08 0z'e Ve 0z 63l vl a/y  0es L9 vl 68l | opepunyy
g0z 8'Gl er'e 919 9z8 g'le VeL 0L 26l g'06 Bi'E €45 gIE 2.0 e gz Z'l8 L6 1’18 | opeminid | 2€0°0+ | 92:€€ WS
€75 14 Vay o 0SL 0aL 0ot 0oL 0oL 0oL 0ol L 679 0'oe 08'l ez €0 795 889 001 | ™9IE3 |eloL
08l ocl (443 £S5l L6l 1'6l vve  00E gzz s0z 67} £8e 204 ST e eer  ley 18l £9C | opepunyy
EVE 1'8z 6Tl 965 €08 608 g% 002 ¥z 56! el 185 0'ze 09l w'e \BE 09 905 LEL | opeminld | €00+ 0¢2:€€ S
£8l BEL g'ze V'E9 - - 0ol 0oL 0oL 0ol - - 0IE 190 e Sy 909 v'ES 00b [ "3IE3 [Ew0L
60T 0l 221 w'e - - vl [1-} Lyg 06'€ 1z €0l vee  EBE  8Y¥E z9¢e g9 | opepuny
Z9l 2z vl 909 z = 9e G976 gsy 1'96 6 895 LIE 850 e ISR A 4! ey 7'E6 | opeminid | 2600+ | 81.:¢€ S
ree 43 oy g'sz 0oL 0ot 0oL 0oL 0oL 0ol 9z 615 TIE 160 'ttt 68% 489 001 | 9le9 EioL
'S '8 L€ 8dy 96l Ly VLl \'ee €15 8E'S ¥C's 6% 60C 79l 69 T8 |'EE 99 96 | opepunyy
fy14 L'6C gee gL 508 €56 628 6L Fa: 4 96 44 645 €' €80 vE'z  ede 919 1'z8 ¥'06 | opeminid | 2600+ 4 11:2€ WS
g% 221 06T 719 - 2 ool 0oL 0ot 0ol = ® 26T ¥60 %6'9 1gE 963 gey 00L | 9led eioL
2Z'y or't A4 AN i - 29l 8g'L 6EY £g' 0Ll BLE VEL ooy V9 4 Ty | opepunyy
zle g9l €9l 1'09 - i £e8 \'e6 |'ag 786 %9 E6r goe z80 893  eZz 019 [ g'se | opeminid | €00+ €181 S
60 0E's 6Tl ¥ - - oob 00b 00k OOM - g g8z WL 0Ze WEE 825 | v'6L  00L |'9edfeiol
o'y ZeD 265 ¥50 # g zEey El'9 1’y %'} 69l zol 0zl RSN (4 16'0 0Ly | opepunyy
81'9 86’y 269 69C - - g'9s 6'E6 6ES 0'ss L6 g6r ¥'6C 990 96 81 965 g8l €56 | opemini4 | €00+ | <178l VS
prejpode
“01L ‘1S fofed  fodv | PRI L 1S fo%d  foUv vhigrg  PReedighy 44 Il ‘0ls  fp%d  fody |eusowr ojesus (ww)
(%) ensowe eu oesinginsiq ;) o1esu? ou ovdmquusiq (%) sa109 ] LSS W 9 onpelrd| ovdeiq ensouly

'SOAIX0 SOd oydIngalyLlsia 3 S3Y03L ‘OSNIA OIFIN N3 OYHVHVLIS YN 0AILE0 VSSVIN 3d OONVIVE - L V1318Vl




Monografia de trabalho de formatura - TF /06 - 27 29

Em seqliéncia, a técnica de DTA-DTG foi aplicada a algumas fragcbes e produtos
gerados a partir das amostras. Todos os resultados das analises encontram-se no Anexo 5.

Inicialmente foi acompanhado o perfil da gibbsita em produtos flutuados da fragédo
+0,037mm das amostras, sendo as seguintes amostras analisadas: SAL-18/AMT-12, SAL-
32/AMT-18, SAL-33/AMT-20, GAL-261/AMT-29, e AMT-21. Os resultados obtidos indicam
que o produto apresenta baixa concentragédo de caolinita comparada a gibbsita. Além disso,
€ observada certa influéncia da quantidade de ferro das amostras na temperatura de
destruicdo da estrutura da gibbsita. Aparentemente, maiores porcentagens de ferro
diminuem tal temperatura de quebra do mineral.

Com relacgédo ao perfil da caolinita observado na fragdo -0,037mm das amostras SAL-
18/AMT-12 e SAL-32/AMT-18, observa-se que a temperatura de quebra da gibbsita &
alterada (diminue) quando aumentam as concentragées de caolinita.

Maior investigacdo e detalhamento dessas analises seria necessaria para a
confirmacgao dessas interferéncias entre minerais.

Caracterizadas as amostras com base nas metodologias propostas, foi possivel se
estimar a composigdo mineralégica das bauxitas em estudo a partir de calculos
estequiométricos. A Tabela 8 apresenta a estimativa mineral obtida, baseada na

composic¢ao quimica das amostras.

TABELA 8 - ESTIMATIVA DA COMPOSIGAO MINERALOGICA NAS AMOSTRAS
SELECIONADAS.

% Mineral
2 0,

Amosta | Fogemm) | % Peso gibbsita caolinita quartzo ox. ferro anatésio
SAL- +0,037 19 76 19 0 3 1
18/AMT-12 -0,037 81 4 88 0 6 2
Total amostra 100 18 75 0 5 2
SAL- +0,037 49 79 15 0 4 1
18/AMT-13 -0,037 51 33 48 4 11 3
Total amostra 100 56 32 2 8 2
SAL- +0,037 69 83 6 0 7 1
32/AMT-17 -0,037 31 43 32 2 20 4
Total amostra 100 70 14 1 11 2
SAL- +0,037 53 88 7 0 5 1
32(AMT-18 -0,037 47 27 58 0 12 3
Total amostra 100 60 31 0 8 2
SAL- +0,037 69 84 5 0 10 2
33/AMT-20 -0,037 31 55 16 0 25 4
Total amostra 100 75 8 0 15 2
SAL- +0,037 61 76 8 0 12 1
33/AMT-26 -0,037 39 19 56 1 22 3
Total amostra 100 53 27 0 16 2
SAL- +0,037 70 82 5 0 13 1
261/AMT-29 -0,037 30 36 20 0 40 4
Total amostra 100 68 9 0 21 2
+0,037 74 83 8 0 8 1
AMT-06 -0,037 26 59 17 1 20 2
Total amostra 100 77 1 0 11 2
+0,037 69 84 10 1 5 1
AMT-13 -0,037 31 68 8 8 13 2
Total amostra 100 79 9 3 8 2
+0,037 72 86 8 0 6 1
AMT-21 -0,037 28 61 19 1 17 3
Total amostra 100 79 11 0 9 2
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As porcentagens minerais expostas, corroborando com a discusséo dos resultados
quimicos das Tabelas 6 e 7, definem as seguintes caracteristicas minerais presentes nas
amostras selecionadas:

e Gibbsita: Mineral de maior concentragdo nas bauxitas em estudo, variando de
53 a 79%, com excegdo a amostra SAL-18/AMT-12 que apresentou apenas 18%. Aparece
contido principalmente no produto flutuado da fragdo +0,037mm e representa a quase
totalidade de alumina aproveitavel das bauxitas.

e Caolinita: A caolinita € um mineral de bastante importancia nas amostras,
visto que sua porcentagem variou entre 8 e 32%, atingindo 75% na SAL-18/AMT-12.
Aparece contida principalmente na fracdo -0,037mm e representa a alumina né&o
aproveitavel, juntamente com a silica reativa. Ressalta-se que uma parcela reduzida da
caolinita pode ser solubilizada no procedimento de determinagédo de alumina aproveitavel,
parcela esta variavel em fungéo da cristalinidade da caolinita.

o Oxidos de ferro: Representam de 5 a 21% das amostras e estdo contidos

principalmente na fragdo -0,037mm, aparecendo também no produto afundado da fracéo
+0,037mm, chegando a 40% na amostra SAL-18/AMT-12.

e Anatasio: Principal 6xido de titanio identificado em difratogramas testes,
fazendo com que toda a concentragdo de TiO, obtida fosse correlacionada a sua presenca.
O anatasio representa 2% de todas as amostras analisadas e esta concentrado
principalmente na fracdo -0,037mm, aparecendo também no produto afundado da fragédo
+0,037mm, chegando a 10% na amostra SAL 18/12.

e Quartzo: As porcentagens de quartzo presente nas amostras foram minimas,
sendo <1% na maioria delas e chegou a 3% na amostra AMT-13. O mineral aparece contido
na fragdo -0,037mm e muito restritamente, como mineral trago, no produto afundado da

fracdo +0,037mm.

A estimativa mineralogica obtida demonstrou que o minério de bauxita da CVRD
fornecedor das amostras é bastante homogéneo e, que seu conteudo em aluminio tem
expressivo valor econémico quando consideramos os resultados de gibbsita (alumina
aproveitavel).

Considerando as amostras da planta de beneficiamento e as amostras da pesquisa
mineral separadamente, conforme ja discutido na etapa de agrupamento de amostras, as
primeiras se mostram muito homogéneas, ou seja, a quimica refletiu na mineralogia das
mesmas. O material da planta de beneficiamento contém aproximadamente 78% de
gibbsita, 10% de caolinita, 0-3% de quartzo, 10% de minerais de ferro e 2% de minerais de

titanio.

24023
INSTITUTO DE GEOCIENCIAS - USP
BIBLIOTECA —
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V1.3 - QUANTIFICAGAO POR DRX NAS AMOSTRAS SELECIONADAS

A primeira etapa da quantificacdo mineral por DRX-Rietveld contemplou a
identificagdo das fases minerais componentes das amostras. Como resultados foram
observados: gibbsita (Al(OH);), hematita (Fe,O3), quartzo (SiO,), anatasio (TiO,), goethita
(FeOOH), nacrita (Alx(Si,Os)(OH),) e caalinita (Alx(Si,Os)(OH),).

A quantificacdo das fases, obtida através da insercdo de estruturas cristalinas
adequadas e refinamento das mesmas, esta exposta na Tabela 9. Nela também estéo
especificados os valores gof alcangados, os quais garantem juntamente com a qualidade
dos graficos obtidos, a eficiéncia do processo.

A identificagdo das fases componentes, bem como o ajuste dos perfis observado e

calculado estdo expostos nos difratogramas refinados, Anexo 6.

TABELA 9 - RESULTADO DA QUANTIFICAGAO MINERAL POR DRX-RIETVELD

Amostra gof e = = £ Minfaral - =
gibbsita nacrita caolinita hematita goethita anatdsio quartzo
SAL-18/AMT-12 2,35 26 71 - 1 - 2 <1
SAL-18/AMT-13 2,21 56 1 39 4 <1 <1 -
SAL-32/AMT-17 2,67 76 18 - 2 - 1 <1
SAL-32/AMT-18 2,12 63 2 30 2 1 2 -
SAL-33/AMT-20 1,63 80 2 7 9 1 2 -
SAL-33/AMT-26 1,48 56 2 34 6 1 1 =
GAL-261/AMT-29 2,29 75 13 - 8 4 1 <1
AMT-06 1,87 84 - 10 <] <1 1 -
AMT-13 2,32 87 - 8 4 - 2 -
AMT-21 1,80 85 - 10 4 <1 1 -

- menor que o limite de detecgédo

Conforme exposto, a gibbsita € o mineral em maior porcentagem nas amostras
selecionadas, chegando a 87% na amostra AMT-13. Como exce¢do esta a amostra SAL-
18/AMT-12 que contém apenas 26% do mineral.

A nacrita e a caolinita juntas, ambos argilominerais do grupo da caolinita, compéem
significativas porcentagens nas amostras, chegando a 40 e 71% na SAL-18/AMT-13 e SAL-
18/AMT-12, respectivamente.

Os minerais de ferro, hematita e goethita, juntos representam também porcentagens
consideraveis, chegando a 12% na amostra SAL-261/AMT-29.

O anatasio aparece em pequenas porcentagens (0,6 a 1,8%), diferentemente do

quartzo que quando presente ndo ultrapassa 0,3%.
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V1.4 - COMPARAGAO DOS RESULTADOS E VALIDAGAO DA TECNICA

A comparagédo das quantificagdes obtidas pelas diferentes metodologias propostas,
pode ser visualizada na Figura 16, onde o alinhamento de amostras segundo uma reta linear
representaria a total semelhanga entre resultados comparados.

Para tal tratamento de dados foram considerados apenas os minerais de maiores
propor¢gbes nas amostras: gibbsita, caolinita (caolinita e nacrita) e minerais de ferro
(hematita e goethita).

Conforme exposto, existe uma significativa similaridade entre os resultados,
conforme os altos valores de correlagdo linear (R? obtidos, o que valida o método de
Rietveld testado. A pequena divergéncia observada diz respeito a porcentagem de dxido de
ferro presente nas amostras, sendo que praticamente todas elas apresentaram maiores
teores (~5%) quando analisadas a partir dos calculos estequiométricos (vide que a reta nédo
passa pelo ponto (0,0) do grafico). Este fato pode ser justificado pela possivel presenca de

ferro contido na estrutura da caolinita/nacrita.

“% gibbsita % caolinita
100 -

80 e ]

¢ Outras amostras
© Outras amostras »
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i 70
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Figura 16 - Comparagéo grafica entre resultados quantitativos de fases minerais obtidos por
calculos estequiométricos e DRX-Rietveld.
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Excelente correlagdo linear (R?=0,9776) foi também observada entre %gibbsita e
teores de Al,O; aproveitavel fornecidos pela CRVD, igualmente para a %caolinita e teores

de alumina n&o aproveitavel. A Figura 17 mostra tais correlacdes.
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Figura 17 - Visualizagdo de dados quimicos fornecidos pela CVRD comparados as

quantificagbes minerais executadas.



Monografia de trabalho de formatura - TF /06 - 27 34

A amostra SAL-32/AMT-18 foi destacada nos gréaficos propostos em fungéo da néo
correspondéncia de valores fornecidos de alumina aproveitavel com as metodologias
aplicadas, portanto, esta amostra foi desconsiderada para a definicdo das correlagGes
lineares com os dados de andlises quimicas.

O refinamento por Rietveld demonstrou-se igualmente eficiente comparado com
outras técnicas de quantificagdo de fases minerais, sendo que da mesma forma que estas
ultimas, a técnica por Rietveld pode proporcionar resultados irreais ou muito dispersivos se

ndo operada de forma adequada e especifica.

VIl - CONCLUSOES

Conforme proposto, foram obtidas quantificagées minerais em bauxitas de Porto
Trombetas, PA, através de duas metodologias distintas, calculos estequiométricos e DRX-
Rietveld.

As bauxitas analisadas sdo compostas por gibbsita, caolinita (caolinita e nacrita),
oxidos de ferro (hematita e goethita), anatasio e quartzo, em seqliéncia decrescente de
proporgoes. Ressalta-se que as quantidades de quartzo sdo inferiores a 1% em todas as
amostras estudadas.

Foram estudados produtos da usina de beneficiamento e amostras da pesquisa
mineral, em um total de 60 amostras. De maneira geral, as amostras da usina se mostraram
bastantes homogéneas quimica e mineralogicamente, comparativamente com as amostras
da pesquisa mineral.

A definicdo de tipos mineralégicos de minério utilizando recursos de analise grupal
mostrou-se viavel para execugdo de avaliages preliminares em grande nimero de dados,
sendo necessario o acompanhamento do operador para discussdo e modelamento dos
resultados de acordo com especificas aplicagdes, bem como a utilizagéo de outras técnicas
para validar os resultados.

A classificagdo em agrupamentos semelhantes de amostras facilita a aplicagdo de
uma seqiéncia especifica de etapas de refinamento de estrutura cristalina por Rietveld
adequada a todas elas, a partir da escolha de um Unico grupo de estruturas condizentes.
Esta facilidade torna as quantificagbes muito mais precisas quando se considera a
uniformidade da metodologia aplicada a um determinado tipo de material.

A analise grupal utilizando os padrées difratométricos das amostras complementou a
definicdo de tipos de minério delineada com agrupamento feito com base nas andlises
quimicas. Por outro lado, a andlise grupal propiciou uma melhor selecdo de amostras

representativas dos tipos de minérios para desenvolvimento dos estudos mineralégicos.
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Os estudos de separacdes minerais, analises quimicas e as técnicas de DTA-DTG
aplicadas colaboraram para a caracterizagdo do comportamento e aparigdo das fases
minerais constituintes das amostras selecionadas. A técnica de quantificagdo pelo método
de Rietveld aplicada as amostras selecionadas se mostrou eficiente e vélida, exigindo
bastante detalhamento do refinamento para a obtengéo de bons resultados.

A composigdo mineralégica obtida pelas duas metodologias mostrou-se similar,
sendo que as proporgdes dos minerais maiores constituintes mostraram elevada correlagéo
linear: gibbsita, R?=0,9776; caolinita, R? =0,9524 e 6xidos de ferro, R? =0,9303. Conclui-se
que as duas técnicas fornecem os mesmos resultados para os maiores constituintes, sendo
que para os menores constituintes ambas apresentam limitagdes.

Desde que o controle da operagdo de mina e usina é tradicionalmente feito com base
em analises quimicas, procurou-se aferir estes dados com a mineralogia obtida por DRX-
Rietveld, como objetivo basico do TF. Para a %gibbsita & % alumina aproveitavel obteve-se
correlagéo linear com R?=0,9537, a alumina restante mostrou correlagéo com as proporgdes
de caolinita (R?*=0,8365). Destaca-se que para o Fe,O; ha um deslocamento da reta obtida
indicando que parte deste 0xido deve estar associada a estrutura cristalina de outras fases
minerais e ndo apenas a hematita/goethita.

Analises por DRX-Rietveld sdo eficientes para a determinagdo da composicao
mineralégica de bauxitas, fornecendo resultados compativeis com aqueles obtidos por
investigacdes tradicionais de mineralogia, além de refletirem adequadamente os dados de
andlises quimicas tradicionais de controle de mina. E uma ferramenta &gil e confiavel

quando trabalhada de maneira adequada e especifica.
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ANEXO 1 - RESULTADO DE ANALISE DE TAMANHO DE
PARTICULAS



MALVERN - Resultados de Anélise de Tamanho de Particulas
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ANEXO 2 - FOTOS

(preparacao de amostras para DRX)
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ANEXO 3 - DENDOGRAMAS MVSP
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ANEXO 4 - DENDOGRAMAS HIGH SCORE PLUS
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ANEXO 5 - RESULTADOS DTA-DTG



| Universidade de Sao Paulo
Escola Politécnica
| Departamento de Engenharia de
i Construcao Civil

Laboratorio de Microestrutura

Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0130
Data do ensaio: 26/10/2006
Cliente: LCT

Descricdo da Amostra: Amostra 1 — SAL 33/20 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢gdes de ensaio sdo encontradas na pigina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;



N Universidade de Sao Paulo
Escola Politécnica

Departamento de Engenharia de
& Construgéo Civil

Labortério de Microestrutura
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Temperatura /°C
rexi i 06112006 1020 SAL 18 12arotraZiok
Instrurenta NETZSCHSTA408 FORG Amcairax SAL3 20, 0830ng Moch/ Tipo de Medic:: DSG TG/ Anostra+ Gareggo
Acpiva SAL33 2Ddsy Refer&da: Vario, 0,000 g Sagrentos: 71
Pgeta Materid: Bawdta Cdinho DO TGpan A2XCB
Iderticacke: SAL 20 Aguivo Cor DSC 13 07_2006bsv Abrrosfera: N2D/ N80
Deta+-brax 1026200682820 AM TempCa/AqLivos Sars: CHibragZo 12 07 2006tsv/ Cdibragio 12 _07_2008esy TGQar/MFaba: 7XY30000 Mg
Laboratéria Maooesintra Fabax N.010.0(KITiny/1000.0 DSC Gor/MFaba: QSO0 NV
Operador: M&io Taeashi Amcetra Car/TR DS/ HGHRG2/S Crservagio:

Av. Prof. Aimeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0131
Data do ensaio: 30/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Amostra: Amostra 2 -SAL 261/29 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢des de ensaio sdo encontradas na pagina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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TG /% DTG /(%/min)
o —————
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2730 % 24
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Massa residual: 69.56 % (998.6 °C)
75 4
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Temperatura /°C
imariataless  065-11-3006 118 SAL 18 12avosim 7.k
Irstrumento: NETZCHSTA40 FORG Acrostra: SALZ61 29, 23748 g Moo/ Tipo de Vedig : DEG TG/ Arrostra +CQomecZo
Aropivox SALB1_29csy Refer&ga: Vazio 0,000 mg Sagrentos: 1”1
Prgerx Maeaid Basita Cxdnto: SO TGpan AZXCB
Iderticacie: SAL2B1_ 29 Amcpivo Coregao: Cor DSC 13 07 2006kbsv Atrrosfera: N¥20/ Nerso
DetaHoa: 10302006 103257 AM TepCH/Aquives Sers: CHlibragBo 12 07_2006tsv/ Calioraggo 12_07_2006.esv TCQor/MFaxa: 7Y30000 Mg
Laboratdria Maoesinutua Fa>a: 30.0/10.00(Hrir)/1000.0 DSC Cor/MFai>a: YS000 IV
Qperacor: Miio Takessh AncetraCx /TP DS/ TG HCHRG2/S Cservacao:

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0132
Data do ensaio: 30/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Ameostra: Amostra 3 —-SAL 32/18 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢Ges de ensaio sdo encontradas na pagina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 Sao Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Irstrurento NETZSCHSTA408 FOFRG Arroetra: SALR 18 21,542 NModo/Tipode Medig.: DG TGV Anostra + QoregZo
Acpivo SALZ2 18csv Refer&da: Vado,0,000 g Sgrentos: 1
Pgeata Meterid: Bauwdta Cadinhax DSCTGpan A8
Identiclede: SALZ 18 AqLivo Comegaax Cor DSC 13 07_2006bsvy Atrosfera: N0/ N80
Datator=x 10302006 1:8227 A Temp Gl /Aquivos Sers: CHilbraggo 12 _07_2006tsv/ Calibragio 12_07_2006.esv TGCor/MFa>a: 72XY30000 g
Laborat&iar Maocesinua Fab>a 30.0/10.00(KATiNY1000.0 DSC Car/MFa>a QSO0 LV
Qperador: M&io Takeashi Amceira Car /TR DSYTG HEGHRG2/S COsarvagaa

Av. Prof. Aimeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0133
Data do ensaio: 30/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Amostra: Amostra 4 — Granulado 21 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condicdes de ensaio sdo encontradas na pagina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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meratdwast  06-11-2006 117 SAL 18 12arosra 7.k
Instrurerta NETZSCHSTA408 FOFG Amrcstra Ganldadb 21, 20468 g NMoch/Tipode Medig.: DG TG/ Amostra + CoregZo
Arpivex Crandab 21.dsv Referéda Vazio 0,000 g Sagrertos: 11
Pgeaa MNetaid: Baxdta Cadinhox DO TGpan A8
Identicede: Gandacb 21 Aqivo Cor DEC 13 07_2006ksv Aurosferar NY2D/ N80
Datat-brax 10802006 4:51:38 FMI TerpCal/Aqivos Sers: Cdlitrago 12 07_2006tsv/ Calibragio 12 07 X006.esv TGO/ MFaba: 72030000 g
Laborat&ia Maocesintura Faba 30.010.00(KATINY1000.0 OECCor/MFaba: QY000 NV
Qperadr: Mio Taweashi Ancetra Car /TR D=/ HGHRG2/S Crsarvagso

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP

TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0134
Data do ensaio: 31/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Ameostra: Amostra 5 -SAL 18/12 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢Ges de ensaio sdo encontradas na pagina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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TG /% DTG /(% /min)
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meriotalessh  06-11-2006 118 SAL 18 12arostra Zaxk
Irstrurerio NETZCHSTA40FORG | Anostra: SAL18 12 21,984 g Modo/ Tipoce Medi : DECTG/ Aostra +
Accpiva SAL18 12ds Refeérda: \zio,0,000 g Segrertos 11
Frgeto Materal: Bausita Cxdnax DO TGpan AZXCB
Icerticacke: SAL18 12 Acpivo Qoreggo: Gor DEC13 07 2006ksv Aurosfera: NE20/ Nerso
DetaHora: 10/31/2008 7:44:57 AVI TermpCHL/Acpives Sers: CililbragBo 12 07 2006tsv/ Cilibragso 12 07 2006es TG Qo /MFaba 720/30000 Mgy
Laboratéro Maroestnina Faba: 30.0/1000(KITiIR/1000.0 DSC Qor/MFaxa: QE0S000 LV
Qreradior: Mirio Takeashi Arosira Car /TR CB/TG HAHRG2/ S Creervagsa

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0135
Data do ensaio: 31/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Amostra: Amostra 6 — Granulado 13 - > 400# Flutuado

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢des de ensaio sdo encontradas na pigina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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TG /% DTG /(% /min)
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70 1 \ -4.99 %
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100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperatura /°C
mariatakead  06-11-2006 1016 SAL 18 12arcsrazipk
Instrumentoc NETZ=CHSTA4m FOFG: Acrcara: Ganlach 13 29648 g Mo/ Tipo de Medic:: DSG TG/ Arcstra + Qarecgo
Aguivo CGandb 13dsv Refer&da: Vazio,0,000 g Sggrentos: 11
Prgeta Materidl: Badita Cadinhax DSCTGpan AZCB
Iderticedie: Ganldacb 13 Arcyivo Conregao: Qo DEC 13 07_2008bsy Aurosfera NE/2D/ N2'eo
Detatbra: 10312006 112855 AM Temp.Cal/Aquivos Sers: Cdlilbragzo 12 07_2006tsv/ CiliioragBo 12 07 2006esv TGCor/MFaixa: 7230000 Mg
Leboratada: Maroestruura Faba: 30.010.00(HrTiNY 1000.0 DSC Qar/MFaixa: Q5000 1LV
Qperacor: Mo TakeasH Aroatra Car /TP DEYTG HGHRG2/S Qrservagiax

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0136
Data do ensaio: 31/10/2006
Cliente: LCT

Descricao da Ameostra: Amostra 7 -SAL 18/12 - < 400#

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢cOes de ensaio sdo encontradas na padgina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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TG /% DTG /(% /min)
-0.22 %
100 -
———— [~ 0
r-0.5
95+28.2 °C
r-1.0
90 -19.32 %
- -1.5
F-2.0
85 1
\A Massa residual: 73.55 % (998.8 °C) [ -2.5
80 -
r-3.0
-6.91 %
75 A r-3.5
305.0 °C S—
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperatura /°C
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Irstrumento: NETZSOHSTA408 FOFG Aorcetra SAL18 12amoata7, 20530 Ny Modo/Tipo de Medic : DG TG/ Avcatra+
Arguivex SAL 18 12antatra ... Refer&da: Vazia 0,000 g Sgrentos: 11
Prgetx Mataid: Bardita Cedinto: DECTGpan A2CB
Icerticede: SAL18 12amostra 7 Ay ivo Qorregao: Cor DSC13_07_2006ev Aurosfera NY2D/ N80
Datatbra: 10/3V200822051 FVI TerpCH/Aq ives Sers: Cililragso 1207 200atsv/ Cllibragso 12 07 X006esv TG Gar/MFaba: 720/30000 g
Laboratdria Maooestruua Faba 3001000 ATIN)/1000.0 DeC Gar/MFaba Q20/S000 WV
Qparado: Mario Takeashi AocetraCar /TP /15 HEHRG2/S Creenaca

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Resultado de Analise Termogravimétrica

Registro: 2006_0137
Data do ensaio: 01/11/2006
Cliente: LCT

Descricao da Amostra: Amostra 8 -SAL 32/18 - < 400#

Equipamento
NETZSCH STA 409 PG

Condicoes de ensaio

Faixa de temperatura: Ambiente a 1000°C
Taxa de aquecimento: 10°C/min
Atmosfera: Nitrogénio 5.0 analitico
Vazao: 60 ml/min

Cadinho : Alumina

Mais detalhes das condi¢des de ensaio sdo encontradas na pagina em anexo.

Resultado
Os resultados encontram-se em anexo.

Prof. Dr. Vanderley John Mario S. Takeashi
Coordenador Técnico

Av. Prof. Almeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S3o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;
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Moo/ Tipode Medig::
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11
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N¥2D/ NeYeo
£0/30000 Mg
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Av. Prof. Aimeida Prado, trav. 2, ed. Eng. Civil - CEP 05508-900 S&o Paulo - SP
TEL: (11) 3091-5382, 3091-5794; FAX (11) 3091-5544;



ANEXO 6 - DIFRATOGRAMAS QUANTITATIVOS (HIGH
SCORE PLUS)
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Date: 5/12/2006 Time: 10:48:18 File: SAL 261 29 User: Juliana
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