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RESUMO

O presente trabalho envolveu a conjugacao de diversas técnicas de caracterizagao
de trés concentrados de pellet feed provenientes do Complexo de Minas de Alegria, Estado
de Minas Gerais, fornecidas pela empresa Samarco Mineragdo S.A. procurando estabelecer
correlagao entre as propriedades dos concentrados com o comportamento destes na etapa
de pelotizacao.

Na caracterizagao das amostras foram efetuadas analises quimicas, granulométricas,
morfolégicas, de densidade, area de superficie especifica, porosidade, composi¢cao

mineralégica e associagées minerais.

As amostras sao constituidas essencialmente por Fe, com teores acima de 66%,
SiO; de até 1,32%, Al;O; inferior a 0,20% e P abaixo de 0,05%. Analises granulométricas
indicaram que as amostras apresentam granulometria muito semelhante, sendo a Amostra 8

ligeiramente mais grossa que as demais amostras.

As anadlises mineralégicas indicam que hematita (+magnetita) e goethita perfazem
mais de 95% em massa. As propor¢des de hematita (+magn.) aumentam na medida em que
a granulometria diminui, a exceg¢ao da fracdo passante de 0,020 mm, que apresenta teores
menores que a fragcdo retida de 0,020 mm. Goethita mostra comportamento inverso. O
quartzo apresenta maiores conteudos na fragdo acima de 0,053 mm, chegando a 3,8 % em

massa na Amostra 8 (menor grau de liberacao).

Texturalmente verificou-se que a hematita pode ocorrer compacta, alterada, porosa
ou associada a goethita. Goethita, por sua vez, pode ocorrer tanto em particulas
homogéneas ou com variagdes composicionais. O ferro distribui-se principalmente na fase
mineral hematita+magnetita (de 62 a 78%) e o restante na goethita. A silica ocorre em
minerais de ferro (microinclusées), quartzo e outros silicatos, estando principalmente
associado a goethita (40 a 59%), da mesma forma que aluminio e fésforo estdo

essencialmente associados a goethita, respectivamente, 74 a 86% e 100%.

Os resultados obtidos permitiram relacionar que quanto maior o contetdo de goethita
nas amostras, maior a area de superficie especifica aparente (A.S.A.) havendo
comportamento inverso em relagao a densidade. O comportamento metalurgico diferenciado
das amostras esta também relacionado ao conteudo de goethita. Foram verificadas relagées
diretas entre conteudo deste mineral versus resiliéncia e resisténcia a compressao da pelota
tanto seca como umida; os valores de A.S.A. relacionados com as propriedades da pelota
crua também mostram relagéo direta. Em relagdo a pelota queimada observou-se relacdo

inversa entre resisténcia 8 compressao e o conteudo de goethita.



ABSTRACT

This work comprises the combination of various techniques of characterization of
three pellet feed concentrate from the Complexo de Minas de Alegria, State of Minas Gerais,
Brazil, provided by the company Samarco S.A. seeking to establish correlation between the
concentrate properties and their behavior on the pelletizing process.

The characterization of samples were carried out by the analysis of chemical
composition, particle size, morphology, density, specific surface area, porosity, mineralogical
composition and mineral assemblages.

The samples are mainly composed of Fe, with levels above 66%, up 1.32% SiO,,
Al,O; less than 0.20%, P less than 0.05%. Size analysis indicated that the samples have
very similar regarding the grain size distribution despite Sample 8 is a little bit more thicker
than the other.

The mineralogical analysis indicates that hematite (+ magnetite) and goethite
constitutes more than 95% by weight. The proportion of hematite (+ magn.) increase as the
particle size decreases, except for passing bellow 0.020 mm, fraction which shows lower Fe
grades than +0.020 mm fraction. Goethite shows opposite behavior. Quartz has the greatest
content in the fraction above 0.053 mm, reaching 3.8% by weight in Sample 8 (lower
liberation degree).

Texturally it was found that the hematite grains may occur as compact, weathered, or
associated with porous goethite. Goethite can occur in both in homogeneous particles or with
compositional variations. The iron is associated mainly in the mineral phase hematite +
magnetite (62 to 78%) while the remaining is in the goethite. Silica occurs in the iron forming
minerals (as microinclusions), quartz and other silicates, and is mainly related to goethite (40
to 59%); in the same way aluminum and phosphorus are essentially associated to goethite,
respectively, 74 to 86% and 100%.

The results attained allowed to establish a direct relation between the goethite
content to the apparent specific surface area (A.S.A.) and a inverse relation with the density
of the samples. The metallurgical behavior is also related to the content of goethite. There is
a direct relationship between the goethite content versus resilience and resistance to
compression of both dry and wet pellet, the values of A.S.A. related to the properties of the
raw pellet also show a direct relationship. Regarding to the calcined iron ore pellet it was

observed an inverse relationship between compressive strength and the goethite content.
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1 INTRODUCAO

O Brasil figura entre os maiores produtores de minério de ferro do mundo, onde
aproximadamente 98% de toda a demanda é utilizada para a produgio do ago. A crescente
evolugdo da tecnologia da industria do ago, sendo o minério de ferro a matéria-prima
essencial na sua produgdo, fez com que houvesse a necessidade de um maior
conhecimento de diversas caracteristicas dos tipos de minérios de ferro utilizados no
mercado, com a finalidade de otimizagcdo dos processos de lavra, beneficiamento e

siderurgicos.

O pellet feed, o sinter feed e o minério granulado constituem os principais
concentrados de minério de ferro da carga dos alto-fornos. O pellet feed € um material fino
(<0,15 mm), que possui alto teor de ferro, baixos niveis de impurezas e é utilizado em alto-

fornos apos o processo de pelotizagao — formagao de pequenos aglomerados de minério.

O processo de pelotizagdo € muito influenciado pelas caracteristicas intrinsecas do
pellet feed a ser utilizado, como composicdo quimica e mineralégica, granulometria,
porosidade e densidade. Adicionalmente, tais caracteristicas podem alterar o
comportamento metalurgico do material, comprometendo a qualidade quimica, mecanica e

metalurgica do produto final.

O presente trabalho compreende estudos quimicos, mineralégicos e morfolégicos em
trés amostras de concentrados de pellet feed do Complexo Minas de Alegria, Samarco

Mineracao, visando a caracterizagao geral do material destinado a processos siderurgicos.

Analises granulométricas e morfologicas compreendem estudos sobre tamanho,
forma (esfericidade e relagdo de aspecto), que sao caracteristicas de alta relevancia no

processo de aglomeracgao para a pelotizagao do minério.

Analises quimicas e mineralogicas constituem importante ferramenta da pesquisa
mineral, do processamento do minério e do controle de qualidade do concentrado. Em
relagdo ao concentrado de pellet feed, possibilta o conhecimento sobre as proporgdes
minerais, os teores de ferro e outros minerais componentes que podem influenciar no

processo de redugao nos alto-fornos.

Outras caracteristicas dos concentrados também serao analisadas, como densidade
real, porosidade e area de superficie especifica, que influenciam da mesma forma os

processos metalurgicos acima citados.



2 OBJETIVOS E RELEVANCIA DO PROJETO

O objetivo do presente trabalho €& caracterizar quimica, mineralégica e
morfologicamente trés concentrados de pellet feed, contribuindo para o conhecimento de

caracteristicas relevantes dos produtos destinados aos processos siderurgicos.

Atualmente a evolugao tecnolégica da producdo de aco faz com que o mercado
relacionado ao minério de ferro — principal matéria-prima do aco - exija caracteristicas
determinadas para a produgao do a¢o de qualidade.

Frente a essa realidade a caracterizagao tecnolégica de matérias-primas minerais
vem se tornando importante ferramenta para a industria, que tem por objetivo obter um
melhor aproveitamento do minério, ac mesmo tempo que busca a melhoria do produto final
beneficiado.

3 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO
3.1 Aspectos geoldgicos

3.1.1 Geologia regional de Minas de Alegria

As reservas de ferro exploradas pela Samarco Mineragao S.A. fazem parte do
Complexo de Minas de Alegria, cuja explotagao iniciou-se em 1992. O Complexo localiza-se
proximo da cidade de Mariana, Estado de Minas Gerais, Brasil, conforme apresentado na
Figura 1.

A regido encontra-se localizada na por¢ao leste do Quadrilatero Ferrifero, fazendo

parte do Sinclinal de Alegria, estrutura formada por rochas do Supergrupo Rio das Velhas e

Supergrupo Minas (Costa et al., 2001).



Figura 1 — Mapa de localizagcao e imagem orbital do complexo de Minas de Alegria.

A jazida & constituida por itabiritos de baixo teor, formados principalmente por
quarzto, hematita e goethita. Os minérios da jazida sao resultantes da atuacao de eventos
tectonometamaérficos Pré-Cambrianos sobre sedimentos ferriferos e  posterior
enriqguecimento supergénico de Fe no Cenozodico, gerando assembléias variadas de martita,

hematita (especularita), goethita e magnetita.

Segundo Rosiérie et al. (1993), o Quadrilatero Ferrifero sofreu complexa evolugao
durante as eras Arqueana e Proterozdica, sendo o modelo mais aceito atualmente a de que

foi formacao por dois eventos deformacionais principais.

A primeira fase deformacional corresponde a um evento de tectdnica extensional,
que culminou em soerguimento de blocos granito-gnaissicos e desenvolvimento de

estruturas démicas e megassinclinais, conferindo ao Quadrilatero Ferrifero a morfologia de
domo-e-bacia.

A segunda fase deformacional corresponde a tecténica de inversido em

metamorfismo facies xisto verde a anfibolito, que desenvolveu uma extensa faixa de

3



dobramento e cavalgamento com vergéncia para Oeste. Este segundo evento é
compartimentado em trés fases, sendo a primeira caracterizada por desenvolvimento de
cavalgamentos em condi¢gdes dlcteis; a segunda fase corresponde a dobramento em
condig¢des ductil-rupteis, de direcdo Leste-Oeste, e falhas correlacionadas ao dobramento; e
a terceira fase € caracterizada pela reativagdo de falhas pré-existentes também em

condigGes ductil-rupteis com dobramentos flexurais de direcéao axial Norte-Sul.

Os altos do embasamento caracterizaram obstaculos a esta faixa de dobramentos, o
que resultou em complexa geometria estrutural que atualmente &€ compartimentada em doze
estruturas principais, sendo uma delas a Sinclinal de Alegria, onde localiza-se a area de

estudo deste Projeto (Figura 2).
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Figura 2 - Mapa geoldgico da regiao do quadrilatero ferrifero.
Modificado de Renger et al. (1994)

As formacoes ferriferas exploradas pela empresa Samarco Mineragao S.A.
encontram-se no Grupo Itabira, mais precisamente na Formacao Caué, pertencente ao

Supergrupo Minas.

O Supergrupo Minas corresponde a uma sequéncia de rochas metassedimentares
de idade proterozédica inferior, formadas em ambiente de sedimentagdao do tipo fluvial a

marinho plataformal e metamorfoseadas principalmente em facies xisto verde. Sotoposta a
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esta sequéncia encontram-se rochas do embasamento de idade arqueana, que constituem

os Terrenos granito-gnaissicos e do cinturdo de rochas verdes Rio das Velhas ( Figura 3).

Estima-se que a sedimentagcdo do

Supergrupo Minas teve inicio em 2420
Grupo |Formacio fe Ma, baseado em datacées de zircées
detriticos dos quartizitos da Formagao
Moeda, base do Grupo Caraga. Segundo
é Babinski et al. (1993), a idade de inicio da
E Sabara sedimentacdo da Formacao Caué, base
do Grupo Itabira, € de 2520 Ma, baseada
em estimativa de taxa de sedimentagao
— de 50 metros por Ma.

el gilc)ﬁge;o Fuil 75, O Grupo ltabira é sobreposto pela
3 o e Formagao Cercadinho, pertencente ao
= Grupo Piracicaba, e encontram-se

:E:.‘ Itabira gArdEs separados por contato erosivo.
§- Cané Sobreposto ao Grupo Piracicaba
% Batatal encontra-se o Grupo Sabara, que € a
Caraga Moeda unidade de maior espessura do
Supergrupo Minas. Os sedimentos deste
Figura 3 - Coluna estratigrafica do Grupo sdo interpretados como flysch de
Supergrupo Minas. Modificado de idade ndo superior a 2150 Ma. (Barbosa,
Renger et al. (1994) 1968; Dorr 1969 apud Renger et al.,1994)

As rochas mineralizadas do Supergrupo Minas, os itabiritos, apresentam
desenvolvimento de varias geragcdes de minérios de ferro em diferentes tipos de estruturas e
texturas, resultados de processos sedimentares e tectono-metamaorficos. (Rosierie et al.,
1993).

Os itabiritos do Quadrilatero Ferrifero constituem depositos ferriferos do tipo
Formagdes ferriferas bandadas (BIF's), que notadamente sao os mais importantes tipos de
depdsitos de minério de ferro, devido ao grande porte destas formagbes. Os BIF's
caracterizam-se por rochas sedimentares bandadas ou laminadas, apresentando alternancia
de camadas de minerais de ferro e camadas de quartzo, podendo atingir dezenas ou
centenas de quildmetros de extenséo, além de apresentarem diversos tipos de minério de
ferro, porém hematita e magnetita sdo dominantes (James, 1954). Existem dois tipos de

BIF's: 1) tipo Algoma, que sao depodsitos lenticulares geralmente associados a vulcanismo
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com maior desenvolvimento no Arqueano, e 2) tipo Superior, que sdo mais extensos,
associados a depositos de 4aguas rasas, plataformais e desenvolvimento no
Paleoproterozoico (Hutchison,1983).

A Formagdo Caué é caracterizada por diversos tipos de itabiritos, dentre outros
materiais ferruginosos (cangas, brechas e hematita compactas, como também por rochas

nao ferruginosas como quartzitos, filitos, filitos dolomiticos, xistos e metabasitos.

As mineralizagdes sao resultado de processos sedimentares e tectono-metamorficos
seguidos por posterior superposi¢cado de processos de enriquecimento supergénico do Fe de
idade cenozdica (Carvalho, 2010). Esses processos originaram itabiritos, em geral friaveis a
pulverulentos, enriquecidos em ferro e apresentando assembléias mineralégicas variadas

dos minerais: hematita (martita e especularita), goethita e magnetita.

A concentragao do ferro na formagao Caué é resultado da remogao de quartzo e
silicatos da superficie por intemperismo através do processo de lixiviagao da silica, fazendo

com que houvesse a concentragao dos oxidos de ferro no minério residual.
Os minérios de ferro da Formagao Caué podem ser classificados em:
1) minério itabiritico e 2)minério de alto teor (Rosierie et al.,, 1993). A Tabela 1 resume

composi¢gao mineralogica destes tipos de minérios.

Tabela 1 - Composi¢cdao mineralégica dos diferentes tipos de minério do Quadrilatero
Ferrifero. Modificado de Rosiérie et al., 1993.

Tipos de Minério Mineralogia Principal Minerais acessoérios
; clorita, sericita, dolomita, pirofilita e
STy dwof dISIIZ0/0. QiR IPIR st | Sidosidei,
S Dolomitico dolomita e 6xidos de ferro quartzo,pirofilita, talco e é6xidos de Mn
- A al : ,
= 3 : tremolita/actinolita, hornblenda, . p_—
| Anfwoltieo | grunerita e 6xidos de ferro St G P
Minério de alto teor | hematita magnetita, quartzo e pirofilita

Segundo Carvalho (2010), os minérios de ferro das minas de Alegria sao
classificados em diversos tipos de minérios itabiriticos, dentre eles os principais sdo os
itabiritos anfiboliticos, dolomiticos, silicosos friaveis do tipo “chapinha”, especulariticos,
martiticos-goethiticos, magnetiticos, goethiticos, especulariticos-goethiticos e itabiritos
martitico-especularitico-goethiticos. Ocorre ainda, na area da mina de Alegria 2, uma lente
de hematita compacta, circundada por por¢gées de hematita friavel a pulverulenta (brechas),

que aflora na mina e se estende, em profundidade, por mais de 100 m.

3.1.2 Tipos genéticos de depdsitos

Os modelos genéticos de depositos de minério de ferro sao classificados em Bog ore,

Ironstone, Formagades ferriferas bandadas (BIF's) e Magmatico e magmatico-hidrotermais.



Os dep6sitos tipo bog ore correspondem a:concentracdes ferruginosas encontradas

em pantanos, lagos ou regiées com drenagem lenta (Hutchison, 1983). Sdo constituidos
essencialmente de goethita e siderita.

Depositos tipo ironstone caracterizam-se por maior distribuicdo geografica e
temporal, em relagdo aos depésitos tipo bog ore. O sistema deposicional & tipicamente
marinho de agua rasa e deltaico, sendo constituido de éxidos e hidroxidos de ferro (goethita,
hematita), carbonatos (siderita) e silicatos de ferro. Depésitos bog ore apresentam dois tipos

de minério, chamados Minette ou Lorena (idade jurassica) e tipo Clinton (idade siluriana).

As formacdes ferriferas bandadas (BIF's) sao os mais importantes tipos de depésitos
de minério de ferro, devido ao grande porte destas formagdes. Caracterizam-se por rochas
sedimentares bandada ou laminada, com alternancia de camadas de ferro de alto teor e
camadas de quartzo, podendo atingir dezenas ou centenas de quildmetros de extensao,
além de apresentarem diversos tipos de minério de ferro, porém hematita e magnetita sao
dominantes (James, 1954). Existem dois tipos de BIF's: 1) tipo Algoma, que sao depdésitos
lenticulares geralmente associados a vulcanismo com maior desenvolvimento no Arqueano,
e 2) tipo Superior, que sdo mais extensos, associados a depdsitos de aguas rasas,

plataformais e desenvolvimento no Paleoproterozdéico (Hutchison,1983).

Os depositos magmaticos sao menos comuns e estao relacionados a grandes
complexos intrusivos diferenciados, caracterizados por minério disseminado ou como
camadas em seu interior (geralmente ilmenita e hematita). Assim como os depodsitos
magmaticos, os depositos magmatico-hidrotermais s&o pouco explorados, sendo
caracterizados por mineralizagbes resultante de hidrotermalismo de preenchimento
(deposicao através dos varios tipos de cavidades existente nas rochas) e de substituigao

(deposigao através da reagao de substituicdo da rocha hospedeira).

3.1.3 Minerais de ferro

Os minerais mais comumente explorados como minério de ferro sao os oxidos
hematita (Fe,O;) e magnetita (Fe;O4), cujos teores de ferro sao de 70% e 72,4%
respectivamente. Goethita (HFeO,), siderita (FeCO;), pirita (FeS,) e pirrotita (FeS) também
sao exemplos de minerais de ferro economicamente exploraveis; sulfetos ndo serao

abordados pois nao tem ocorréncia no Complexo de Minas de Alegria.

Hematita e magnetita sao minerais abundantes, que podem ocorrer nos mais
diversos tipos de rochas, desde as igneas, em forma de veios ou disseminadas, como
também em rochas metamaorficas e sedimentares.

A hematita & o mineral de ferro mais comum e sua composi¢ao quimica corresponde

a 70% de Fe e 30% de O (Klein, 2002). Trata-se de um mineral que ocorre geralmente puro,
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pertencente ao sistema hexagonal, que normalmente ocorre em formas tabulares, foliadas
ou triangulares, sendo que mais raramente pode ocorrer na forma romboédrica, botroidal a
reniforme e até mesmo micacea, laminada e especular (Figura 4).

Figura 4 - Diferentes formas de ocorréncia de cristais de hematita.

Cristais de hematita possuem dureza 6 na escala Mohs e densidade variando de 4,9
a 5,3 g/cm?. Apresentam em geral cor marrom-avermelhada a preta. A variedade de brilho
metalico foliada € também conhecida como especularita e a forma pseudomorfica (habito de

magnetita) &€ conhecida como martita.

Segundo Rocha (2008), a hematita € um dos minerais de ferro mais abundantes na
jazida de Alegria, ocorrendo de varias formas, como em cristais pseudomorfos da magnetita
(martita) na forma octaédrica, gerados principalmente por processos supergénicos,
formando minerais com diferentes graus de alteracao (e de porosidade) ou por processos
metamorficos, proximos as areas de alta deformagado. Outra forma de ocorréncia da
hematita na mina da Alegria sdo os cristais lamelares ou placéides (especularita), que
ocorrem em duas geragdes, sendo uma pertencente a fase de deformacgao principal
associada a zonas de alta deformacao geradoras da foliagao principal e a outra fase, menos
abundante, gerada em ambiente de menor temperatura e pressao, correspondente ao
dobramento da foliagao principal. Hematita na forma de concre¢ées ou até mesmo

preenchendo cavidades também sao encontradas na area.

Microscopicamente os cristais de hematita podem se apresentar de diversas formas:
1) microcristalina, apresentando cristais menores que 0,01 mm, textura poros e contatos
pouco desenvolvidos; 2) lobular, onde os cristais sdo inequidimensionais e apresentam
formatos e contatos irregulares; 3) granular, que apresenta forma equidimensional e
contatos retilineos com jungdes triplices; 4) lamelar, onde os cristais sdo inequidimensionais,
contudo tabulares e apresentando contatos retilineos e 5) do tipo martita, hematita com
habito de magnetita e textura geralmente porosa.

A magnetita possui composi¢cdo quimica de 72,4% de Fe e 27,6% de O, coloracao

cinza a preta e pertence ao sistema isométrico, geralmente ocorrendo sob forma octaédrica



ocasionalmente geminada e mais raramente sob a forma dodecaédrica (Figura 5).

Figura 5 - Habitos octaédrico e dodecaédrico de cristais de magnetita.

Possui dureza 5 na escala Mohs e densidade em torno de 5,2 g/cm?®*(Klein, 2002). A
magnetita apresenta forte magnetismo, caracteristica que facilita sua prospecgao através de
métodos geofisicos como também sua separagao em processo de beneficiamento, através
de separagcao magnética. A magnetita € o éxido de ferro mais estavel a alta temperatura e
baixa pressdo de oxigénio (em relacdao a hematita), sendo sua deformagdo muito comum,
pois os cristais de magnetita frequentemente sdo formados muito cedo. Em geral a
magnetita apresenta-se na forma de cristais euedricos, isolados ou em agregados, quando

observadas em microscopio.

Na jazida de Alegria, a magnetita € o 6xido de ferro mais antigo presente nos
minérios, ocorrendo agregado a outros minerais de ferro, em niveis ou bandas intercalados
com bandas quartzosas. Os cristais apresentam-se muitas vezes martitizados, com
estrutura em trelica, definindo a foliagdo milonitica ou sob a forma de porfiroclastos nas
zonas de maior deformagao (Rocha 2008).

A goethita € um hidréxido de ferro de composi¢cao quimica de 62,9% de Fe, 27% de
O e 10,1% de H,0, pertencente ao sistema ortorrdbmbico, da classe bipiramidal,
apresentando cristais de forma acicular, macigo, reniforme ou em agregados fibrosos.
Possui dureza 5 a 5,5 na escala Mohs e densidade 4,3 g/cm® e apresenta coloracao
amarelo-amarronzada a marrom escuro, com brilho adamantino a opaco por vezes sedoso
(Klein, 2002). Trata-se de um mineral secundario, produto de intemperismo de minerais de
ferro, como siderita, magnetita, pirita, etc, e geralmente ocorre associada a hematita e
magnetita, dentre outros o6xidos. A goethita € normalmente formada por condigoes

oxidantes, acumulando-se como um precipitado direto de aguas marinhas ou meteoricas.

Goethita € por vezes nomeada como limonita, que € uma goethita quimicamente

impura, com consisténcia terrosa e com grau de hidroxilagao mais elevado. Contudo o nome



limonita & atualmente mais utilizado como termo de campo ou para descrever 6xidos
hidratados de ferro pobremente cristalinos de identidade desconhecida.

A goethita € um dos minerais predominantes na jazida Alegria e ocorre substituindo
quartzo, magnetita e martita nos itabiritos e quartzo, magnetita e anfibdlios ferriferos nos
itabiritos anfiboliticos. Ocorre ainda como veios, concregdes ou crostas secundarias
originadas por precipitagdo de hidréxidos de ferro em descontinuidades e espagos vazios
(Rocha, 2008). Microscopicamente apresenta-se como material amorfo ou criptocristalino,

com estrutura coloforme e habito botroidal e também com textura porosa.

A siderita € um carbonato com teor de ferro aproximado de 38% e sua composigao
pode apresentar teores variaveis de calcio, magnésio e manganés. Possui coloragao

marrom claro a marrom escuro e habito geralmente romboédrico.

3.1.4 Processos e produtos

Recentemente a dificuldade de produzir minério de ferro ideal para processamento
em altos-fornos (granulado e de alto teor) resultou na necessidade de se obter um melhor
aproveitamento das fragdes mais finas e de teores mais baixos do minério de ferro.
Atualmente, essas fragées anteriormente consideradas rejeitos, sdo aglomeradas atraves de

processos denominados sinterizagao e pelotizagao.

O processo de sinterizagao utiliza minérios entre 12,5 e 0,15 mm (fragcao sinter feed)
e o processo de pelotizagao utiliza finos de minério abaixo de 0,15 mm (fracdo pellet feed).
De acordo com sua granulometria (Castro, 1989 apud Takehara, 2004) os concentrados de

minério de ferro sao classificados em trés grupos:

e Granulado (lump ore) - granulometria entre 12,5 a 200 mm;
e Sinter feed - granulometria entre 12,5 mm e 0,175 mm e

e Pellet feed - granulometria menor que 0,15 mm.

Pellet feed consiste em um concentrado de minério de ferro muito fino, geralmente
utilizado em pequena propor¢ao no processo de sinterizagdo, pois diminui a permeabilidade

do leito a sinterizar (Vieira et al., 2003).

O pellet feed é comercializado conforme especificagdes em dois diferentes produtos:
PFL (pellet feed de baixa silica) e PFN (pellet feed de silica normal). Além da caracteristica
em relagdo a silica, o mercado de minério de ferro exige pelotas com granulometria
adequada, sendo necessaria a etapa de peneiramento das pelotas queimadas para a
retirada dos finos (passantes na malha de 6,3 mm).

A pelotizagao consiste em um processo de compressao ou moldagem de um dado

material na forma de um pellet e uma grande variedade de materiais diferentes podem
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passar por tal processo, como produtos quimicos, minério de ferro, ragao animal composta,
dentre outros. Em relagdo ao minério de ferro, a pelotizacdo em particulas ultrafinas
(menores que 0,15 mm) se da através de tratamento térmico, onde duas ou mais particulas

solidas se aglutinam pelo efeito do aquecimento a uma temperatura inferior a de fuséo.

Em geral a pelotizagao gera produto aglomerados esféricos de tamanhos entre 8 a 18
mm, com caracteristicas especificas para alimentagcdo dos altos-fornos, onde ocorre a fusao
e redugao do ferro, que passa de 6xido a metal. Para a realizacdo deste processo, toda
carga de oxido de ferro, agentes redutores e combustiveis & adicionada anteriormente ao
acendimento do forno. Como o alto-forno & abastecido antes do inicio da combustao, sao
necessarios meios de entrada e circulagao de ar e gases de combustao e devido a essas
caracteristicas do processo, sao necessarias ao material alimentado caracteristicas

especificas.

Portanto, as particulas de combustivel ou de minério de ferro devem apresentar
dimensdes especificas para que remanes¢am lacunas entre si e possuirem resisténcia
mecanica suficiente para suportar o proprio peso da carga, para que nao haja esmagamento

e obstrugao do alto-forno.

Tais caracteristicas fazem necessario o processo de pelotizagao das fracées finas de
minério; entretanto a producdo de pelotas também possibilita a adicdo de maior valor
agregado ao produto, visto que ha a possibilidade de acrescentar na pelota agentes

redutores do ferro como o carvao mineral.

3.2 Caracterizacao tecnologica

A caracterizagdo tecnolégica € um processo que compreende a descricdo e
quantificagcdo de diversas caracteristicas intrinsecas do material objeto de estudo,
fornecendo importantes informacées sobre o bem mineral, como identidade mineral,
proporgdo mineral, composicdo quimica e mineraldgica, tamanho e forma dos graos,
associagdoes minerais, grau de liberacao, liberagdo e minerais de ganga e distribuicao dos
minerais no campo entre outros. Segundo Neumann et al. (2004), esses parametros sao
fundamentais para a otimizagdo do aproveitamento de um bem mineral, pois podem
fornecer informagdes sobre o potencial de recuperagao do material, predizer a resposta do
material frente aos processos de beneficiamento e tambem podem ser empregados para

resolver problemas em processos de beneficiamento ja implantados.

Segundo Sant’Agostinho e Kahn (1997), a caracterizagao tecnolégica tem por
objetivo a definicdo das principais propriedades do material em relagéo a sua aplicagdo na

industria de transformagao e compreende uma série de analises laboratoriais, conforme
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sequéncia de procedimentos e critérios definidos em fungdo do bem mineral ou matéria-
prima em estudo.

Atualmente no Brasil o termo caracterizagao tecnolégica de minérios é aplicado no
Brasil para denominar o estudo da matéria prima mineral para fins de beneficiamento e uso
final (Sant'Agostino & Kahn, 1997). Os dados requeridos a serem determinados em um
estudo mineralégico de minérios variam de acordo com o tipo de minério em estudo, sendo
que existem diversos métodos analiticos para obtencdo destes dados, cabendo ao
profissional selecionar o mais adequado para o tipo de amostra de minério e o nivel de
precisao exigido.

Em geral, o processo de caracterizagao tecnologica inicia-se a pela obtencao de
informagdes sobre minérios similares, através do levantamento de informagdes sobre o bem
mineral e processo(s) de beneficiamento, bem como especificagbes de concentrados
aplicadas por estas industrias - faixas de teores desejados e elementos deletérios. Segue-se
entdo para o estabelecimento do método de estudo que orientara as operagdes em
laboratério, de fundamental importancia, como a preparacao de amostra, cominuigao,
classificagao granulomeétrica e separagdes minerais. Tais operagées geram informagoes
necessarias para que seja realizado o balango metallurgico através de analises quimicas e

balan¢go de massa dos produtos gerados.

Andlises mineralégicas e formas de associacbes minerais também sao relevantes
pois fornecem informagdes sobre minerais portadores do elemento de interesse, a sua
particdo nas varias fases, e a distribuicao destas fases na granulometria. A analise dos
minerais de ganga também € importante para a definicdo de possiveis subprodutos e

elementos deletérios.

Em geral, o processo de caracterizagao tecnologica é realizado por etapas. Segundo
Neumann et al. (2004) existem quatro estagios, que compreendem: 1) fracionamento da
amostra, realizado através de separacdes granulométricas (peneiramento), separagdes por
densidade, susceptibilidade magnética, entre outros; 2) identificagao das fases minerais,
para a qual existem diversas técnicas, como difragao de raios X, microscopia otica e
eletronica de varredura, entre outras; 3) quantificacao e distribuicao das fases existentes nos
grupos fracionados, como distribui¢ao por faixa granulomeétrica, densitaria, magnética, entre

outros e 4) determinagao do grau de liberagao do mineral de interesse.

Henley (1983) ressalta a importancia dos estagios de caracterizagdao em relagéao ao
empreendimento mineiro, onde a caracterizagao tecnolégica de minérios deve abranger
todas as etapas, desde a exploragao do minério até o processo de operagao/lavra. Os
estudos devem-se iniciar com um levantamento de informagdes sobre a génese do minério

a ser explorado e suas implicagdes nos processos de beneficiamento e etapas posteriores.
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A fase seguinte compreende realizagdo de anélises qualitativas das amostras, seguidas de
analises quantitativas dos tipos de minérios e tipos metallrgicos em suporte a estudos
visando tanto a implantagdo de um empreendimento como na otimizacdo de processos de
lavra e beneficiamento de operagdes existentes.

Em relagdo a caracterizagao tecnoldégica de minério de ferro, o Brasil apresenta uma
grande diversidade de recursos minerais com distintos tipos de minério de ferro. Contudo,
deve-se salientar também variedades principalmente no que diz respeito as suas
caracteristicas microestruturais, resultado de diversas condigdes de tectonismo,

metamorfismo e intemperismo a que foram sujeitos.

Tais caracteristicas sao fundamentais a definicao do planejamento de lavra e dos
processos de beneficiamento, bem como compreensdo do comportamento metalldrgico de
cada minério, tornando imprescindivel a caracterizagao dos minérios para que haja um bom
aproveitamento do minério, resultando em produtos de boa qualidade final. (Takehara, 2004;
Vieira et al., 2003)

Takehara (2004) ressalta a importancia da caracterizagao do tipo de superficie dos
minerais presentes no concentrado, ja que tal caracteristica € responsavel pela maior ou

menor aderéncia de particulas mais finas ao grao no processo de microaglomeragao.

A analise de imagens Opticas € uma util ferramenta para obtencéo de dados sobre
fracoes finas de minério de ferro. E possivel realizar a diferenciagéo entre varios tipos de
minério de ferro, através da analise de abundancia mineral, porosidade, forma e textura das
particulas, além de serem uteis para identificar porosidade em varios minerais. (Donskoi et
al., 2007). Os dados obtidos com este método em geral apresentam boa acuracia, sendo

que os erros estdo geralmente associados ao nao reconhecimento de alguns minerais

3.2.1 Analises granulomeétricas

As analises granulométricas constituem-se importante ferramenta de caracterizagao
tecnoldgica e, atualmente, existem diversas técnicas de realizagado de tais analises, como
peneiramento a seco ou a umido, por espalhamento de luz laser de baixo angulo ou por
analise de imagens, cabendo ao profissional a escolha da técnica mais adequada ao estudo

em questao.

O peneiramento compreende operagdées de separagdao de uma populagdo de
particulas em fracées de tamanhos diferentes, durante sua passagem, ou ndo, em uma
malha de abertura fixa e pré-determinada. Cada particula pode passar ou de ficar retida
nesta malha, que podem ser grelhas de barras paralelas, telas de malhas quadradas,

retangulares, alongadas, entre outras (Chaves e Peres, 2006).
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O peneiramento pode ser realizado “a seco”, quando feito com o material na sua
umidade natural ou “a umido” quando o material é alimentado na forma de polpa ou recebe
agua adicional durante o peneiramento (Luz, 2004).

A técnica realizada atraves de andlise de imagens também é muito utilizada na
industria mineral e consiste no uso de programas de computador que permitem a aquisi¢cao
e o processamento de imagens que geram automaticamente os dados sobre as feigdes de
interesse. Para esta técnica, denominada analises de forma estaticas, sdo confeccionadas
amostras que sao dispostas sobre uma superficie plana. A aquisicdo das imagens &
realizada por meio de sistemas de microscopia optica (MO) ou eletrdnica de varredura
(MEV) e a analise das imagens & uma atividade morosa e exaustiva, dificultando a
caracterizagdo de um numero estatisticamente representativo de particulas. Contudo, mais
recentemente a introdugao de imagens por fluxo dinamico, permite a analise de dezenas de
milhares de particulas em poucos minutos, fornecendo estatistica adequada e agilidade nas
analises (Miller; Henderson, 2010). Esta técnica permite analises granulométricas de
particulas que podem variar de micrometros até 1jum a 30 mm e as analises podem ser

realizadas tanto em meio seco como em meio aquoso.

3.2.2 Analises quimicas por fluorescéncia de raios X

Na técnica de analise quimica quantitativa por espectroscopia por fluorescéncia de
raios X (FRX), a amostra é irradiada por um feixe primario emanado de um tubo de raios X,
o que possibilita a excitagdo aos elementos quimicos em geral (Z > 4) com a emissao de luz
na regido do espectro eletromagnético correspondente aos raios X (0,1 a 100 A) (Formoso,
1984).

A amostra emite entdo uma radiagdo que tem energia caracteristica dos elementos
presentes na amostra. A radiagdo resultante apresenta intensidades proporcionais as
concentragcdes dos elementos presentes na amostra, o que possibilita a quantificagdo dos
mesmos. Para analise quantitativa sao necessarios procedimentos de calibragao e
comparag¢do com padroes, podendo-se se fazer uso de espectrometros com detector de

comprimento de onda (WDS) ou de energia dispersiva (EDS).

Para analise de espectroscopia por fluorescéncia de raios X, deve-se pulverizar e

prensar ou fundir em botdes a amostra, para que seja entao irradiada por raios X.

A composi¢ao quimica pode ser utilizada como uma estimativa dos conteldos dos
minerais presentes no pellet feed, cujas variagdes composicionais influenciam nos
processos metalurgicos. Portanto, as analises quimicas por espectroscopia por
fluorescéncia de raios X constitui-se em uma importante ferramenta analitica para o estudo

em questao.
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3.2.3 Anaélises mineralogicas por difragédo de raios X

A difragao de raios X (DRX) & uma ferramenta amplamente utilizada na andlises dos
mais diversos tipos de materiais, sendo utilizada para determinacdo de caracteristicas como
estruturas cristalinas, equilibrio de fases, medida de tamanho de particula e determinagao

de orientacado de um cristal, entre outras (Cullity, 1978).

Os raios X sao ondas eletromagnéticas acompanhadas por um campo elétrico em
flutuagdo periddica. O principio da difracdao, desenvolvido por W.L. Bragg, consiste na
emissao de raios X de comprimento de onda A onde verifica-se entdo a disposicdo e
intensidade dos planos paralelos de reflexdo, relacionados as dimensodes das celas unitarias
e as orientacdes dos planos interatdmicos hkl/ especificos do material analisado (Reynolds,
1989).

Para as analises por difragcdo utiliza-se radiagcao de comprimento de onda na faixa de
0,5 a 2,5 A. A difragédo de raios X pelos cristais resulta de um processo de espalhamento
elastico dos raios pelos elétrons dos atomos, sem mudanca do comprimento de onda, € o
chamado espalhamento coerente segundo a lei de Bragg (nd = 2d sen®), onde A
corresponde ao comprimento de onda da radiagao incidente, “n” a um numero inteiro, ‘d” a
distancia interplanar para o conjunto de planos hk/ e 6 ao angulo de incidéncia e reflexao do

feixe de raios X.

A difracdo resultante é uma propriedade fisica fundamental do cristal,
compreendendo posi¢ées e intensidades das linhas de difragdo, servindo tanto a
identificacdo como ao estudo de sua estrutura. A forma e as dimensdes da célula unitaria
determinam a posigdo angular das linhas de difragdo, e o arranjo dos atomos dentro da

célula unitaria determina a intensidade relativa dessas linhas (Formoso, 1984).

O International Center for Diffraction Data (ICDD), que possui sede nos EUA,
mantém um extenso banco de dados utilizado para a identificacao de fases cristalinas por
sistemas computacionais através da comparagao entre os dados obtidos nas analises e os
dados deste banco de dados, auxiliando no processo de interpretagao dos difratogramas e

acelerando os processos analiticos (Reynolds, 1989).

3.2.4 Microscopia eletrénica de varredura

O microscopio eletronico de varredura € uma ferramenta capaz de produzir imagens
da superficie de uma amostra em alta resolugdo e com aparéncia tridimensional. A técnica
consiste na emissao de um fino feixe de elétrons focalizado sobre a area de amostra que, ao
interagir com o material analisado, perde energia por dispersdo e absor¢&o, produzindo

diversos sinais que podem gerar imagens. As imagens obtidas podem ser utilizadas para
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caracterizar propriedades da amostra, tais como sua composigdo, superficie topogréafica,
cristalografia, dentre outras (Brandao et al., 2007).

A técnica utiliza um fino feixe de elétrons que é acelerado por uma diferenca de
potencial entre 0,2 a 40 kV e entdo convergido, através de lentes eletromagnéticas, para a
superficie da amostra. As interacées resultantes entre os elétrons e o material analisado sao
divididas em espalhamento do tipo elastico e do tipo nao elastico. A primeira afeta a
trajetoria dos elétrons dentro da amostra sem alterar a energia cinética dos mesmos e é a
responsavel pelo fenémeno de elétrons retroespalhados que resulta em imagens de
contraste de numero atédmico, bastante utilizadas em estudos de mineralégicos e de
caracterizacdo. Ja o ultimo, o espalhamento nao elastico, compreende diversas interacdes
onde ha perda da energia cinetica dos elétrons para os atomos da amostra, gerando
elétrons secundarios (imagem de topografia), elétrons Auger, raios X (microanalise e

mapeamento elementar) e catodoluminescéncia.

Atualmente, as imagens de elétrons retroespalhados gerados pelo MEV acoplado a
espectrometros de raios X por energia dispersiva (EDS) permite a integragao de sistemas de
analise de imagens aliada a informacao quimica (Chauvin, 1985; Fandrich et al. 2007). A
associagao de informagdes de raios X permite a discriminagao de fases com base em

composi¢ao quimica determinada pelos raios X caracteristicos (Goldstein et al., 1992).

Os sistemas comerciais de analise de imagens integrados a MEV/EDS evoluiram na
area de caracterizagdao de minérios por proporcionarem a coleta de grande quantidade de
dados em curto espago de tempo, gerando resultados estatisticamente confiaveis e precisos
(Fandrich et al. 2007). Atualmente ha dois sistemas de analise de imagens automatizada,
para operacao em MEV: QEMSCAN e MLA (Mineral Liberation Analyser). Nestes sistemas
as fases presentes sao identificadas e quantificadas pela integracdo das imagens de
elétrons retroespalhados geradas em tons de cinza e a composi¢ao quimica pontual

determinada pelo sinal de raios X.

Através destes sistemas € possivel obter diversos dados, como aquisi¢ao de imagens
de boa definicdo, analises qualitativas e quantitativas, analise multiponto e de feigdes,
varredura por linhas e mapeamento de raios X. O sistema também permite mapear as
particulas em fungao de sua composigao quimica e, por consequéncia, avaliar associacdes

mineraldgicas do minério de ferro.

3.2.5 Analise de imagens

Andlise de imagens & uma ferramenta muito utilizada para a determinacdo das

feicbes morfolégicas ou parametros avaliados na estereologia, sendo que esta ultima
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compreende o estudo das relagbes entre estruturas ou feicdes tridimensionais de uma
amostra partindo-se de imagens bidimensionais (Russ, 2007).

Para a realizagdo da andlise de imagens, inicialmente se faz necessaria a
digitalizagao das imagens, que compreende um processo de transformagdo da imagem
numa matriz de numeros, o que permite o seu posterior processamento matematico
segundo diferentes algoritmos e matrizes. O processamento matematico possibilita entao a

obtengao dos dados quantitativos de objetos, feicdes ou microestruturas.

As imagens podem ser obtidas através de cameras digitais acopladas a ou
microscopios opticos ou diretamente a partir de microscépios eletronicos digitais e os dados
obtidos podem ser classificados em medidas especificas, como perimetro, area, diametro,
ou forma; ou em medidas globais, que sao relativas a amostra, como fragdo volumeétrica,

densidade superficial, densidade linear, entre outros.

3.2.5.1 MILA - Mineral Liberation Analyser

Atualmente o MLA (Mineral Liberation Analyser) € um dos principais instrumentos
para analise de imagens automatizada permitindo combinar analise de imagens por elétrons
retroespalhados (BSE) com identificagdo de minerais a partir de espectros de raios X (Gu &
Napier-Munn, 1997).

As imagens obtidas por BSE permitem analisar muito mais pontos e em menos
tempo em relagcdo ao raios X, além de apresentar maior resolugdo - a analise BSE tem
resolucdo entre 0,1 um e 0,2 ym, enquanto na imagem gerada por raios X a resolugao esta
entre 2 um e 5 um. A analise de imagens por BSE faz-se util quando as fases constituintes
apresentam tons de cinza bem distintos, enquanto as analises por raios X s&o de particular
interesse para distinguir fases que possuem sobreposicdo de tons de cinza, mas

composi¢des quimicas diferentes (p. ex magnetita e calcopirita).

Segundo Petruk (1989), os procedimentos de analise de imagens iniciam-se pela
aquisicdo da imagem, seguido do tratamento da imagem, identificagdo dos minerais,
segmentagao das fases, desaglomeragao das particulas (no caso em que € necessario
determinagdes do grau de liberagao) e por fim a manipulagao dos dados e interpretacao dos
resultados. Os resultados possibilitam a determinagao da distribuicdo de tamanho de
particulas e forma das fases de interesse, composi¢gao mineraldgica da amostra, grau de
liberacao do mineral de interesse e da ganga, detalhes das associa¢gdes de cada mineral em
particulas mistas binarias ou ternarias, distribuicdo dos elementos de interesse nos minerais,
dentre outras caracteristicas.
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4 MATERIAIS E METODOS

As atividades descritas a seguir foram realizadas entre os meses de junho e outubro
no LCT- Laboratério de Caracterizagdo Tecnolégica do Departamento de Engenharia de

Minas e de Petréleo da Escola Politécnica da USP.

4.1 Homogeneizagao e quarteamento das amostras

A homogeneizagao e quarteamento das amostras tém por finalidade a obtengao de
aliquotas representativas para as diversas andlises aumentando assim a qualidade e
confiabilidade dos resultados obtidos.

Primeiramente foi realizada a identificacdo de cada amostra, sendo que estas ja
foram encaminhadas pela Samarco Mineragdo S.A. nomeadas como 6, 7 e 8. Apds a
identificagao as amostras passaram pelo processo de secagem em estufa a temperatura de
80° por 24 horas.

Para a realizagao do quarteamento (amostragem das aliquotas), foi utilizado o
amostrador tipo Jones, que consiste em um equipamento manual que tem por finalidade a
divisdo das amostras em duas partes de forma o mais homogénea possivel até que se atinja
a aliquota desejada. Como os diversos tipos de analises propostos neste estudo necessitam
de aliquotas de pesos diferenciados, o quarteamento foi realizado diversas vezes em cada

amostra até que se atingisse o peso ideal para cada analise.

4.2 Analises granulométricas

4.2.1 Peneiramento a umido

Foram utilizadas peneiras com malhas de sete aberturas distintas para a realizagao
do peneiramento a umido das trés amostras de pellet feed, que compreendem: abertura
0,210 mm (malha 65), abertura 0,150 mm (malha 100), abertura 0,105 mm (malha 150),
abertura 0,074 mm (malha 200), abertura 0,053 mm (malha 270), abertura 0,037 mm (malha
400) e abertura 0,020 mm (malha 635).

O peneiramento das amostras foi realizado iniciando-se pela peneira de maior
abertura de forma que todo o material passante nesta etapa seja peneirado novamente pela
peneira seguinte de abertura imediatamente inferior, sendo que a atividade continua desta

forma até que toda a massa tenha passado por todas as peneiras.

Por se tratar de um material muito fino, o peneiramento a Umido apresentou certa

dificuldade, sendo que para minimizar tal dificuldade e otimizar o processo (tempo e
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qualidade), foi realizado inicialmente um corte em toda a massa da aliquota de cada
amostra na peneira de menor abertura (0,020 mm).

Apods o peneiramento as fragées obtidas foram identificadas, secas em estufa a
temperatura de 80° por 24 horas e pesadas em balanca de precisdo de 0,01 grama. As
fragdes acima de 0,053 mm (retidas na malha 270) foram compostas para a realizagdo das

analises devido a pequena representatividade em relagdo a amostra.

4.2.2 Granulometria por difragdo laser

A analise de determinagao do tamanho de particulas foi efetuada em equipamento
da marca Malvern, modelo Mastersizer 2000 Ver. 5.54 (n° série MAL 1024504), o qual
permite realizar medidas de tamanho de particulas no intervalo de 0,02 um a 2,0 mm
obtendo-se distribuicao em volume, conceito distinto do empregado na analises por

peneiramento (duas menores dimensdes de cada particula).

As analises foram efetuadas com dispersdao das amostras em agua deionizada
empregando hexametafosfato de sédio como agente para melhor dispersao das particulas,
seguindo preceitos da norma ISO 13320-2009.

4.2.3 Granulometria por analise de imagem dindmica

As amostras tal qual também foram submetidas a analises através de sistema de
analise de imagens dinamicas, realizadas em equipamento modelo Camsizer XT, marca
Retcsh (1 um a 3 mm). A analise granulométrica através de sistema de analises de imagens
possibilita a obtengdo dos dados de distribuicao granulométrica, contudo também fornece
informagdes relativas as morfologia (tamanho, esfericidade e relagao de aspecto dos graos)

e area de superficie especifica aparente.

4.3 Analises quimicas

As analises quimicas compreendem determinagdes de Fe, SiO,, Al,O; e P,Os pela
técnica de espectrometria por fluorescéncia de raios X em espectrometro Axios da marca
PANalytical a partir de perolas fundidas com tetraborato de litio. Perda ao fogo corresponde
a perda em massa pela amostra colocada em mufla a temperatura de 1050° C por uma

hora.

4.4 Difracao de raios X

Anadlises por difratometria de raios X foram efetuadas através do método do po,
mediante o emprego de difratdmetro de raios X, marca PANalytical, modelo X'Pert PRO com

detector X'Celerator. A identificacdo das fases cristalinas foi obtida por comparagdo do
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difratograma da amostra com os bancos de dados PDF2 do ICDD - International Centre for
Diffraction Data (2003) e PAN-ICSD — PANalytical Inorganic Crystal Structure Database
(2007).

4.5 Picnometria de hélio

A picnometria de gas hélio é utilizada para a determinagao do verdadeiro volume de

um material sélido, mesmo que poroso, e, consequentemente a densidade deste material.

A andlise consiste na determinagao do volume através da variagédo de pressao de
gas em uma camara de volume conhecido (Webb & Orr, 1997). Para o calculo de densidade
do material, que é automaticamente calculado pelo equipamento apds a analise volumétrica,
€ necessario informar inicialmente a massa da amostra, dado este obtido através de balanca

de precisado de 0,01 grama.

As analises foram realizadas duas vezes em cada amostra tal qual em equipamento

Accupyc 1340, da Micromeritics.

4.6 Porosimetria de mercurio

As analises através de porosimetria de mercurio foram realizadas com o intuito de se
determinar a porosidade do material, caracteristica esta que muito influencia o

comportamento do concentrado nos processos metallrgicos em alto-fornos.

A analise consiste na determinagcédo da porosidade por porosimetria com intrusdo de
mercurio (Webb, 2001), realizada em equipamento AutoPore IV 9520, da Micromeritics, para
as fragdes +0,053, +0,037 e +0,020 mm.

Para a analise, o equipamento primeiramente cria a situagdo de vacuo na amostra
inserida. Ao atingir o vacuo o aparelho inicia entdo a obtengdo dos dados necessarios para
a analise através do aumento progressivo da pressao, que faz com que o mercurio penetre
em poros sucessivamente menores das particulas, e, para cada valor de pressao, o volume
de mercurio inserido e registrado. Os dados obtidos sdo tratados na forma de uma curva de
onde pode-se obter informagdes sobre a porosidade, densidade aparente e densidade

envelope do material.

Andlises das amostras tal qual apresentaram dificuldades por decorréncia da elevada
presenca de finos, de forma que as determinagdes ficaram restritas a fragao retida em 0,020
mm.
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4.7 Confecgao de secoes polidas

As segdes polidas foram confeccionadas para os observagées em microscopia optica
e eletrénica, sendo que no total foram confeccionadas doze sec¢des, uma para cada fragao
granulométrica.

Visando aumentar a representatividade das aliquotas estudadas, o material foi
amostrado em amostrador rotativo (Microscal MSR) e distribuido na forma de maneira
aleatéria. Para a retirada de eventuais bolhas de ar, as amostras foram submetidas a
pressao de 3 bar durante 3 minutos repetindo-se o processo por 4 vezes. Por fim, foram

realizados processos de desbaste e polimento até apresentarem superficie plana e polida.

Devido a granulometria muito fina do material, foram adicionadas esferas de carbono
nas fragdes mais finas (-0,020 mm, +0,020 mm e +0,037 mm) tendo por finalidade a
separagao das particulas para analise ao MEV, facilitando o posterior processamento de

desaglomeracao (individualizagao de particulas).

4.8 Microscopio optica por luz refletida

As segdes polidas das amostras das fragbes granulométricas foram submetidas a

estudos ao microscopio optico por luz refletida.

O microscopio optico por luz refletida permite a observagao de aspectos morfolégicos
de materiais que se apresentam opacos ao microscopio por luz transmitida. No caso do
minério de ferro, tal ferramenta possibilita a diferenciagdo de minerais como magnetita,
hematita e goethita, cuja identificagdo em microscopio de luz transmitida nao é possivel,

além de permitir observagédo de aspectos texturais, de alteragao, dentre outros.

Os estudos foram realizados em microscoépio optico de luz refletida com objetivas de
aumento de 20x e 50x, modelo DMR-X, marca Leica. As fotomicrografias foram adquiridas

através de camera digital DP-280, marca Leica, acoplada ao microscoépio.

4.9 Microscopio eletronico de varredura e MLA

Para a realizagao das analises ao microscoépio eletrénico de varredura, foi utilizado o
microscépio Quanta 600 FEG, equipado com sistema de microanalise por EDS Quantax
4030 (tecnologia SDD, silicon drift detector), marca Bruker e sistema de analise de imagens
MLA.

Para a realizagao automatizada das analises faz-se necessario o estabelecimento de
uma rotina de configuragao do MLA para coleta e tratamento das imagens geradas, onde

sao configuradas as condigdes de aquisicdo do microscépio e do MLA, como brilho e
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contraste que influenciam na identificagdo & discriminagao de fases por BSE, de modo que

se forme um padréo a ser seguido no projeto.

Fandrich et al. 2007 descreve procedimentos para a identificacdo das fases
mineralégicas através de analise por raios X realizada através de um banco de dados de
padrées minerais, que deve ser elaborado antes de iniciar uma rotina automatizada de
analise. Para a elaboragao do banco de dados faz-se necessaria a coleta de uma seérie de
espectros de raios X de cada espécie mineral identificada.

No projeto foi empregado o modo de analises XBSE onde para cada regiao de uma
particula onde ha variagdao de tom de cinza é realizada apenas uma coleta de espectro de
raios X por nivel de cinza na imagem de BSE - elétrons retroespalhados. A tentativa de
distingdo entre hematita e magnetita, que apresentam numero atémico e composi¢cdes
bastante préximas, foi efetuada mediante ampliagédo do sinal de contraste das imagens e
discriminagao por tons de cinza (devido a ruidos anémalos no sinal da imagem esta

discriminacgao foi prejudicada - defeito do equipamento quando da coleta das imagens).

Por fim é realizada a classificagdo mineraldgica das particulas através da
comparacao de espectros de raios X coletados com aqueles do banco de dados. As
particulas entao sao classificadas de acordo com o tom de cinza e espectro de raios X por
EDS, gerando uma imagem digital da se¢cdo onde cada fase é representada por uma cor. As
interpretacdes finais sao realizadas com base nestas imagens onde se podem obter
informagdes sobre as propor¢cdes de cada fase, suas respectivas formas de associagao,

grau de liberagao, etc.

4.10 Informacoes disponiveis sobre as amostras estudadas - Samarco
Mineragao

Os dados das amostras estudadas disponibilizados pela Samarco Mineragao S.A.

sao apresentados no Anexo 1.

5 DESENVOLVIMENTO DO PROJETO

O desenvolvimento do projeto ocorreu de maneira continua, sendo que as atividades
laboratoriais iniciaram-se em junho, quando do recebimento das amostras pela Samarco
Mineragdo S.A. As amostras foram quarteadas e preparadas com o auxilio de

pesquisadores do LCT.

Foram encontradas dificuldades na realizagcao dos ensaios de peneiramento a umido,
devido a granulometria muito fina do material, o que acarretou em maior tempo necessario
do que o previsto para realizagdo destes ensaios. A Tabela 2 demonstra o periodo de

realizagao das atividades desenvolvidas neste projeto.
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Tabela 2 - Cronograma das atividades realizadas no projeto.
Més/2011

Atividade
3 4 5 6 I 8 9 10 11

Elaboragao do Projeto Inicial
Revisao bibliografica
Amostragem

Analise quimica

Analise granuloquimica
Analise morfolégica

Analise mineralégica
Picnometria de hélio
Porosimetria de mercurio
Tratamento e analise resultados
Relatério de progresso
Monografia

6 RESULTADOS OBTIDOS

6.1 Composigao quimica das amostras

Os resultados das analises quimicas obtidos das amostras tal qual sdo apresentados

na Tabela 3.

Tabela 3 - Composi¢ao quimica das amostras tal qual estudadas (% em massa)

Amostra 6 Amostra 7 Amostra 8
Fe 66,1 66,6 67,3
051050 b B SRR T 1,03
S e R B T TR SR T R ' 0,20
T SR T Y {7V e W Y AT 0,04
TR TR, | e © <0,10 <0,10
T Teegvgle peive <0,10 <0,10
R e e R Sl iy e s ) 0,12
MgQ - distribaipde wxoiodeos & <0,10 <0,10
o TP e T, L N R T e 012 ST
s T L gD 7 <0,10  <0,10
Perdaaofogo 473 ’ 3,75 3,03

A partir dos dados obtidos, observa-se que Fe & o elemento predominante,
alcangcando concentragbes de 67,3% na amostra 8. Também foram identificadas
concentragdes de SiO, de até 1,32% na amostra 6. Outros elementos e 6xidos, como Al,Oj,

Na,O e P ocorrem como tragos.
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A amostra 06 apresentou a maior perda ao fogo, enquanto a amostra 08, a menor.

6.2 Analises granulométricas

Para a realizagdo das analises granulométricas foram utilizadas as técnicas de
peneiramento manual a umido, analise granulométrica por espalhamento de luz laser de

baixo angulo (Malvern) e granulometria através de analise de imagens (Camsizer).

Os dados obtidos na realizagdo dos ensaios granulométricos por peneiramento a
umido na forma de curvas acumuladas no passante sdo apresentados na Figura 6 e
detalhados no Anexo 2. Os resultados demonstraram que a amostra 8 apresenta
granulometria ligeiramente maior que as demais amostras, fato também comprovado pelas

demais técnicas empregadas.

Comparagao entre resultados de distribuicdo obtidos a partir das técnicas

empregadas, cada qual medindo um diametro distinto, € apresentado na Tabela 4 e na

Figura 7.

g 90%
8 g% —&—Amostra6 |
o
NS T0% —— Amostra 7 -
8 / ,
E 60% // —o—Amostra 8 M
=
S 40% 4
=
S 30%
1)
fre 20%

10%

0% r—

0,01 0,1 1

Tamanho de particulas (mm)

Figura 6 - Resultados de analises granulométricas por peneiramento a umido —
distribuicao acumulada abaixo (% em massa).
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Tabela 4 - Comparac¢ao entres resultados de distribui¢ao obtidos a partir das técnicas
de espalhamento luz laser (Malvern) e analise de imagens (Camsizer)

: Amostra
Propriedade
6 7 8
MALVERN
dgo Malvern (pm) 60,0 58,7 61,4
dso Malvern (um) 22,6 20,9 26,0
dyo Malvern (um) 215 3,8 4.0
Diz.2 (M) 5,6 8,2 8,4
Dis.3; (M) 27.8 27.5 30,1
A.S.A. m%g 0,22 0,15 0,15
CAMSIZER

d90 Camsizer Xmin (um) 36,9 38,6 499
d50 Camsizer Xmin (pm) 14,1 14,2 18
d10 Camsizer Xmin (um) 4.1 4.1 46
d90 Camsizer X_area (um) 41,5 43,7 55,3
d50 Camsizer X_area (um) 16,2 16,2 201
d10 Camsizer X_area (um) 4.7 4.8 S
Relagao de aspecto b/l 0,716 0,716 0,728
Esfericidade 0,882 0,879 0,889
A.S.A. m’/g 0,1430 0,1377 0,1168

Nota: A.S.A. — area de superficie especifica aparente
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6.3 Analises granuloquimicas

As analises quimicas por fluorescéncia de raios X foram realizadas nas amostras das

fragbes granulométricas obtidas apés o peneiramento a Umido. Também foram realizadas

analises quimicas por fluorescéncia de raios X nas fragées granulométricas.

A Tabela 5 a Tabela 7 apresentam os teores em propor¢ao para cada fragéo

granulometrica e para as amostras tal qual e a distribuicdo dos principais éxidos juntamente

com os dados quimicos fornecidos pela Samarco.

Tabela 5 - Analise granuloquimica e distribui¢ao dos principais 6xidos da Amostra 6

% em massa Teores (% em massa) Distribuigdo (%)
Fragao : ac. .

retida e Fe SiO, AlLO; P Mn CaO PF Fe Si0; AlO; P B
+0,053 mm 6,57 6,57 |63,5 257 034 007 0,15 0,29 5,65 6,3 175 174 7.9 8,6
+0,037 mm 10,1 16,6 |657 214 0,16 0,06 <0.10 0,16 4,61 10;08 ~14;95012.61 104" 10,7
+0,020 mm 26,6 433 |669 125 006 005 <010 <0.10 3,24 | 269 230 125 229 199
-0,020 mm 56,7 1000 |66,3 1,29 0,13 0,06 <0.10 <0.10 465 | 568 505 57,5 587 60,8
Total 100,0 66,2 1,45 0,13 0,06 0,01 0,04 4,34 | 1000 100,0 1000 100,0 100,0
Total LCT - tal qual 66,1 1,32 0,15 0,05 <0,10 <0,10 4,73
Total Samarco 67,2 1,34 0,35 0,06 0,03 4,45

Tabela 6 - Analise granuloquimica e distribuigao dos principais 6xidos da Amostra 7

% em massa Teores (% em massa) Distribuigao (%)
Fragao 2 ac. X y

retida ehan Fe SiO; AlO; P Mn CaO PF Fe Si0; Al O3 P PF
+0,053mm | 540 540 (648 233 023 008 0,13 <010 397 | 522 114 668 890 577
+0,037 mm | 11,0 16,4 | 67,1 1440 0,08° 005 012 <0408 373 11,0 1153 47 117 k& 11,0
+0,020mm]| 30,7 474 | 67,9 092: 0,14 004 <010 <010 323 | 31,1 @ 256 2311 253 26,7
=0:020:mm:1552.9°" 100:04|866: 7 1:088 =0.:23° = 0.058<0 108 <0100 3.97 185278 L 517 0 6550854 58 665
Total 100,0 67,0 1,10 0,9 0,05 3,72 | 1000 100,0 100,0 1000 100,0
Total LCT - tal qual 66,6 098 0,16 0,05 <0,10 <0,10 3,75
Total Samarco 67,2 1,12 0,40 0,05 0,11 3,83

Tabela 7 - Analise granuloquimica e distribuicao dos principais 6xidos da Amostra 8

% em massa Teores (% em massa) Distribuigao (%)
Fragao

« retida _ ;fna Fe SiO; A,Os P Mn CaO PF | Fe SiO, ALO, P PF
+0,053mm | 740 740 | 630 525 088 006 014 013 493 | 693 347 289 116 121
+0,037 mm | 148 222 | 672 1,17 013 004 <010 043 325 | 148 155 86 155 16,0
+0,020mm | 329 551 | 686 058 0,10 003 <010 0,14 240 | 336 170 146 258 26,2
-0,020mm | 44,9 1000 | 670 082 024 004 <010 055 306 | 447 329 47,9 470 457
Total 100,0 67,3 1,12 0,23 0,04 3,01 {100,0 100,0 100,0 100,0 100,0
Total LCT - tal qual 67,3 1,03 0,20 0,04 <010 0,12 3,03
Total Samarco 67,2 1,17 0,36 0,04 0,09 2,89
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Todas as amostras analisadas apresentam teores de Fe predominantes em todas as
fragdes granulomeétricas (maior que 63%) sendo que os maiores teores foram identificados
na fragdo +0,020 mm. Silica apresenta teores entre 1,0 e 2,0%, principalmente nas fracdes
granulométricas mais grossas, sendo que foi identificado teor de até 5,25% na fragdo acima
de 0,053 mm da Amostra 8. Nesta mesma fragdo também ocorre o maior teor de Al,Oz
(0,88%). Também ocorrem, em menores proporgdes (menor que 0,5%), CaO, P e Mn. Perda
ao fogo apresenta-se entre 2,40 (fragdo +0,020 mm da Amostra 8) a 5,65 (fragdo +0,053
mm da Amostra 6).

A comparagao dos resultados entre as amostras demonstrou os maiores teores de Fe
na Amostra 8, sendo que os menores teores ocorrem na Amostra 6. De maneira geral, é
possivel observar que os teores de Fe aumentam gradativamente nas trés amostras na
medida em que as fragdes granulométricas apresentem-se mais finas até a fragao retida de
0,020mm, sendo que sua fragdo passante apresenta teor ligeiramente menor que as

demais. Os resultados de perda ao fogo mostram comportamento inverso.

Em relagdo aos outros elementos analisados, os maiores teores de Al,O;, Mn e P
foram identificados nas fragdes de maior granulometria das trés amostras e CaO foi
observado em maior proporgao na Amostra 8. Também foram identificadas pequenas

diferengas nas analises de perda ao fogo.

6.4 Analises de densidade real, porosimetria e area de superficie
especifica aparente

Os resultados de densidade real, porosimetria e area de superficie especifica
aparente sdo apresentados na Tabela 8, juntamente com os dados fornecidos pela Samarco
Mineracao S.A (peso especifico e area de superficie especifica aparente por Blaine).

Tabela 8 — Peso especifico, porosidade e area de superficie especifica
AMOSTRA06 AMOSTRA 07 AMOSTRA 08

Peso especifico (g/cm®) LCT 4,681 4,804 4,864
Peso especifico (g/cm3) Samarco 4703 4778 4 946
Porosimetria de mercurio
Diametro médio de poros (vol -um) 4,09 6,00 5,81
Porosidade (%) 22,3 232 18,2
Superficie especifica (m*/g)
Camsizer 0,143 0,138 O
Malvern 0,22 0,15 0,15
Blaine (Samarco) 0,208 0,187 0,152
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6.5 Analises mineralégicas

Os resultados obtidos nas analises mineraldgicas por difracdo de raios X sao
apresentados na Figura 8 e no Anexo 3.

Counts

amostra 6 TQ
amostra 7 TQ
amostra 8 TQ h
g
m,h
6000 —
h
h
4000 —
g g
g m
2000 —
0 T T T T T T T T l T T T T T
30
Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Peak List I L = (o i Y
01-081-0464, Goeihite, syn I : v
01-085-0596, Hematite, syn 2 AL | =
01-083-2465, Quanz low, syn I
[07-085-1342, Magnelite z | oK

Figura 8 - Comparag¢ao entre os difratogramas das amostras tal qual analisadas.

Os resultados obtidos demonstram a ocorréncia de hematita (h), goethita (g),
magnetita (m) e quartzo (q) em diferentes proporgdes nas trés amostras analisadas. E
possivel observar, principalmente, a maior quantidade de goethita na Amostra 6. A Amostra
8, por sua vez, apresenta maior quantidade de hematita. Magnetita e quartzo ocorrem em

menores proporgdes.

Analises mineraldgicas quantitativas foram efetuadas por fragao granulométrica
através do sistema MLA estando os resultados apresentados na Tabela 9. Para as analises
mineralégicas realizadas por MLA, foi considerada a fase hematita (+magnetita) devido as

limitagoes do sistema em diferenciar eficientemente estes dois minerais.

Hematita (+magnetita) e goethita perfazem mais de 95% em massa. As maiores
propor¢gdes de hematita (+magnetita) foram observadas na Amostra 8 sendo que as
menores proporgdes destes minerais ocorrem na Amostra 6.
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As proporgdes de hematita (+magn.) crescem na medida em que a granulometria
diminui, a excec¢ao da fragdo passante de 0,020 mm, que apresenta teores menores que a

fracao retida de 0,020 mm; as proporgdes de goethita apresentam comportamento inverso.

O quartzo apresentou as maiores propor¢bes na fragdo +0,053 das trés amostras,

chegando a 3,8 % em massa na Amostra 8.

Tabela 9 - Composi¢cao mineralégica das fragées e total (% em massa)

Fracao (mm)
+0,053 +0,037 +0,020 -0,020 Total

AMOSTRA 6

hematita (+magnet.) 44 58 63 58 58
goethita 55 41 36 42 41
quartzo 4151 0,4 0,2 0,2 0,3
outros silicatos 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
carbonatos 04 0,0 0,0 0,0 0,0
outros 0,0 0,1 0,1 0,1 0,1
AMOSTRA 7

hematita (+magnet.) 49 68 72 65 67
goethita 50 32 27 34 33
quartzo 1,0 0,4 0,3 0,2 0,3
outros silicatos 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
carbonatos 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
outros 0,2 0,2 0,1 0,1 0,1
AMOSTRA 8

hematita (+magnet.) 50 73 80 75 75
goethita 45 26 19 25 25
quartzo 3,8 0,1 0,1 0,1 0,4
outros silicatos 0,7 0,2 0,0 0,1 0,1
carbonatos 0,2 0,0 0,0 0,0 0,0
outros 0,2 0,1 0,1 0,0 0,1

Outros minerais: gibbsita-Fe, fluorita, ilmenita, TiO, e dxidos de Mn.

6.5.1 Associagbes minerais

A Figura 9 apresenta as fotomicrografias das principais associagdes minerais
encontradas obtidas através de microscopia optica por luz refletida e imagens digitais pelo
sistema MLA. O Anexo 3 apresenta outras fotomicrografias por microscopia éptica com

nicois paralelos e cruzados das fragdes granulomeétricas de todas as amostras estudadas.

A Figura 10 e o Anexo 4 apresentam imagens BSE obtidas ao MEV das associagées
minerais presentes nas amostras. Através destas imagens & possivel identificar diversos

aspetos e texturas de particulas de hematita e goethita.
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__MOLR MLA - MINERAL VIEW

AMOSTRA 6+0,053 mm

AMOSTRA 7+0,053 mm

AMOSTRA 8, +0,053 mm

Legenda MLA:

- Goethita - Hematita - Quartzo

Figura 9 - Associa¢coes minerais em microscopia optica e sistema MLA

Hematita ocorre na forma de hematita compacta, alterada, porosa ou associada a
goethita. A primeira trata-se de particulas compactas e homogéneas, por vezes alongadas
(especularita). A hematita alterada apresenta diversos graus de alteragao além de certa
porosidade e microinclusdes de silica. A hematita porosa apresenta texturas reliquiares na
forma de lamelas referentes a anteriores processos de martitizagao além de microinclusées

de silica e intercrescimento de goethita, conferindo as particulas alta porosidade.
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ngura 10 - Associagées minerais em M

EV

AMOSTRA 6

AMOSTRA 7

AMOSTRA 8

LEGENDA

hem cp: hematita compacta
hem al: hematita alterada
hem pr: hematita porosa

goe ho: goethita homogénea
goe he: goethita heterogénea
hem+goe: hematita+goethita

- imagens de BSE
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Hematita associada a goethita é relativamente comum, onde podemos observar em

uma mesma particula porgdes compostas por goethita e porgoes compostas por hematita.

Em relagdo a goethita, foi verificada, em menor proporgao, a existéncia de goethita
homogénea, sem alteragcdo composicional. Outra forma de goethita, a heterogénea,
apresenta diferentes niveis de alteragdo composicional, gerando diferentes tons de cinza
nas imagens além de diferentes texturas, como textura porosa, coloforme, etc. A goethita
heterogénea em geral apresenta grande quantidade de microinclusdes de silica (pontos

escuros nas particulas).

A Tabela 10 apresenta valores médios de resultados das microandlises por EDS
realizadas em areas selecionadas das fases minerais portadoras de minerais de ferro
(incluindo eventuais microinclusdes), onde pode-se observar que os maiores proporgdes de
ferro nas particulas de hematita compacta e as menores propor¢des nas particulas de
goethita. Goethita apresenta-se como principal mineral com silica associada, aluminio e
foésforo; silica também ocorre em até 1% em massa nas particulas de hematita, hematita

compacta e hematita associada a goethita.

Tabela 10 - Resultados de microanalise por EDS das fases de minerais portadores de
ferro (% em massa)
Goethita Hematita Hm compacta Hemat+Goet
AM6 AM7 AM8 Média |AM6 AM7 AM8 Média [AM6 AM7 AM8 Média |AM6 AM7 AM8 Média

Fe 58,7 59,1 589 58,9 |694 694 694 69,4 |726 718 716 72,0 |645 652 648 64,8
Sio, (1,85 2,05 2,05 1,98 |046 033 050 0,43 |068 027 031 042 0,28 048 051 0,43
AlO; (0,74 0,35 0,41 0,50 (0,09 0,09 0,03 0,07 (0,70 0,04 002 0,05 (000 0,24 0,06 0,10
P.Os |0,28 0,18 046 0,31 [002 0,01 0,06 0,03 |0,00 0,04 0,00 0,01 |0,24 0,05 0,05 0,11

Nota: média de analises semiquantitativas em areas selecionadas — valores nado normalizados

As associagdes de fases minerais sao classificadas em: 1) particulas livres, quando
estas contem mais de 95% do mineral de interesse; 2) particulas mistas binarias, quando
ocorre mineral de interesse e outro mineral e 3) particulas mistas ternarias (ou >>), quando
ocorrem mineral de interesse e duas ou mais fases de outros minerais em uma mesma
particula. A Figura 11 apresenta os graficos de associagées minerais de ferro e silicatos e a
Figura 12 o espectro de liberagao de minerais de ferro e silicatos, baseado em medidas em
area (2D) realizadas através do sistema MLA. No Anexo 5 apresenta os dados de
associagdes minerais obtidos por MLA e o Anexo 6 apresenta as fotomicrografias por MEV
& MLA.
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Figura 12 - Espectro de liberagao de minerais de ferro e silicatos
(medidas em area - 2D)
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Em relagdo ao total de minerais de ferro, as particulas apresentam-se praticamente
liberadas em todas as fragées granulométricas, demonstrando que a principal associagcao
mineral das amostras estudadas é hematita (+mag) + goethita.

Os espectros de liberagao dos silicatos mostram que estes apresentam elevado grau
de liberagdo (>80%) sendo este crescente para as fragdes mais finas nas trés amostras
estudadas. A fragao +0,053 mm €& a que apresenta menor grau de liberagdo, estando
associada a estas os maiores teores de silica, particularmente na amostra 8. Verifica-se que
0s espectros mostram-se algo irregulares devido ao baixo conteldo de silicatos (estatistica

pobre).

Goethita e hematita (+mag) apresentam comportamento semelhante, com aumento
do grau de liberagao gradativo na medida em que a granulometria diminui. Em relagao a
hematita (+mag), a Amostra 7 apresentou grau de liberagao ligeiramente maior que as
demais. Em geral, as fragdes de maior granulometria apresentam em média 50% de
particulas livres de hematita (+mag), enquanto a de menor granulometria apresenta em
torno de 85%. Ja a goethita apresentou maior grau de liberacdo na Amostra 6, sendo a
Amostra 8 a que apresentou maior proporgdo de particulas binarias. A proporgao de
particulas livres de goethita nas fragdes de maior granulometria € em torno de 60% e nas
fracbes menores o grau de liberagao varia de 63 a 82%. Particulas ternarias sdo minoria,

ocorrendo no maximo 1% em cada uma das trés amostras.

A exemplo do observado para os silicatos a liberagao entre hematita+tmagnet e
goethita mostram comportamento semelhante nas trés amostras, com crescimento da

liberagao nas fragées mais finas.

6.5.2 Distribuicdo dos elementos

A distribuicdo de elementos nas amostras analisadas € apresentada na Tabela 11,
onde ¢ possivel verificar que o Fe encontra-se distribuido entre minerais hematita
+magnetita (de 62 a 78%) e goethita (de 22 a 38%).
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Tabela 11 - Distribuigao dos elementos nas amostras estudadas

Mineral Fe (%) Si0; (%) Al,0, (%) P,05 (%)
o hematita (mag) 62 s 8
< goethita 38 59 86 100
’n_: quartzo 22
8 outros silicatos 3 5
= carbonatos

outros 1
= hematita (mag) 70 21 il
S goethita 30 51 82 100
’J) uartzo 25
g outros silicatos 3 6
< outros 1
© hematita (mag) 78 24 14
&  |goethita 22 40 74 100
5 quartzo 31
g outros silicatos 4 12
< outros 5 1

Outros: calcita, dolomita, gibbsita-Fe, fluorita, iimenita, TiO, e 6xidos de Mn.

A Amostra 8 apresenta a maior proporgao de Fe na fase mineral hematita+magnetita,
enquanto a Amostra 6 apresenta a menor. Silica esta presente em minerais de ferro
(microinclusdes), quartzo e outros silicatos, contudo encontra-se principalmente associada a
goethita (de 40 a 59%). Na hematita+magnetita a silica considerada refere-se a pequenas

microinclusdes de quartzo.
O Al,O; associa-se essencialmente a goethita, chegando a 86%, ocorrendo em

menores proporgdes na hematita+magnetita (microinclusdes) e outros silicatos. O P,0s, por

sua vez, esta associado a goethita.

6.6 Relacao entre propriedades da amostra e pelotizagao

Os dados das propriedades das amostras utilizados para a avaliagao de correlagdes
com a pelotizagdo encontram-se na Tabela 12 e os graficos que apresentaram relagao entre
as caracteristicas da amostras e a dados de pelotizagao fornecidos pela Samarco sao
apresentados na Figura 13.

Os resultados obtidos no Malvern nao foram considerados, pois ndo apresentaram-se
coerentes.

Foi verificada relagédo direta entre o conteudo de goethita e os valores de area de

superficie especifica aparente (A.S.A.) obtidos tanto via Camsizer e como Blaine.

O grafico que relaciona porosidade com a presenga de goethita ndo mostra uma clara
relagdo, porém apresenta uma tendéncia de aumento da porosidade com aumento do

conteudo de goethita.
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Tabela 12 - Propriedades das amostras e comportamento na pelotizagao

AMOSTRA
AM 6 AM 7 AM 8
CARACTERISTICAS DAS AMOSTRAS
Goethita (% massa) 41,0 33,0 25,0
Porosidade +0,020 mm (%) 22,9 23,2 18,2
Camsizer 0,143 0,138 0,117
A.S.A. (m’g) Malvern 0,220 0,150 0,150
Blaine 0,208 0,187 0,152
PROPRIEDADES NA PELOTIZAGAO
Resiliéncia (n° quedas/pelota) 6,7 49 3,8
Pelotamento Compressao pelota umida (gf/pelota) 2496 2244 1979
Compressao Pelota Seca (gf/pelota) 12111 9981 8693
Resisténcia Compressao (kgf/pel) 264 267 318
pelota Tamboramento (%) 92,6 949 94 1
queimada  Aprasao (%) 5,70 4,30 4,70

Nota: A.S.A. - érea de superficie especifica aparente.

As relagdes verificadas entre propriedades da amostra e o comportamento da pelota

crua referem-se ao conteudo de goethita versus resiliéncia e resisténcia a compressao da

pelota tanto seca como Umida, todas mostrando relagao direta.

Em relagdo a pelota queimada observa-se que ha relagdo inversa entre resisténcia a

compressao e conteldo de goethita, contudo ndo se verifica clara tendéncia entre o

contelido deste mineral e tamboramento.

Os valores de A.S.A. obtidos pelo Camsizer e Blaine com as propriedades da pelota

crua - resiliéncia e a compressao tanto da pelota seca ou umida - mostram relagao direta.

Tendéncia semelhante também é verificada em relagao a porosidade.
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Figura 13 - Relagao entre as propriedades das amostras e comportamento na

pelotizagao
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7 SUMARIO DOS RESULTADOS E CONCLUSOES

Os dados quimicos demonstram que Fe é o elemento predominante nas amostras
estudadas, apresentando teores acima de 66%; a Amostra 8 apresentou o maior teor de Fe
dentre as amostras. Silica apresenta teores de até 1,32%, Al,O; até 0,20% e P teores
maximos de 0,05%.

As analises granulométricas realizadas por diversas técnicas nas amostras de
concentrados de pellet feed permitiram concluir que as amostras apresentam granulometria

muito semelhante, sendo a Amostra 8 ligeiramente mais grossa que as demais amostras.

Os resultados granuloquimicos mostra que os maiores teores de Fe ocorrem na
fragdo granulométrica +0,020 mm e os menores teores na fragdo +0,053 mm. Teores de

silica mostram-se gradativamente maiores quanto maior a granulometria da fragao.

As analises mineraldgicas indicam que hematita (+magnetita) e goethita perfazem
mais de 95% em massa. As maiores proporgdes de hematita (+magnetita) foram observadas

na Amostra 8 e as menores na Amostra 6.

As propor¢cdes de hematita (+magn.) aumentam na medida em que a granulometria
diminui, a excecao da fracao passante de 0,020 mm, que apresenta teores menores que a

fracao retida de 0,020 mm; as proporg¢des de goethita apresentam comportamento inverso.

Nas trés amostras estudadas o quartzo apresenta maiores conteudos na fragao
acima de 0,053 mm, chegando a 3,8 % em massa na Amostra 8. Outros minerais somam no

maximo 1% do total em massa nas amostras.

Através de analise imagens obtidas através de microscépio Optico e imagens BSE
obtidas ao MEV foram identificados diversos tipos de hematita e goethita. Hematita pode
ocorrer compacta, alterada, porosa ou associada a goethita. Particulas de goethita, por sua
vez, apresentam-se homogéneas (pouca diferenga composicional) ou heterogéneas (grande
diferengas composicionais), sendo que estas geralmente apresentam microinclusées de
silica.

A composicdo meédia destas fases obtidas através de microanalises EDS (nao

normalizada) encontra-se apresentada a seguir:

0
Mineral / fase Teores (% em massa)

Fe SiO; Al,0; P20s
Goethita 58,9 1,98 0,5 031
Hematita 69,4 0,43 0,07 0,03
Hm compacta 72,0 0,42 0,05 0,01
Hemat+goethita 64,8 0,43 0,10 0,11
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Os resultados obtidos em relagdo ao grau de liberagao das particulas de interesse
demonstraram que, quando considerado o total dos minerais de ferro, as particulas
apresentam praticamente liberadas. Os espectros de liberacdo dos silicatos mostram que
estes apresentam elevado grau de liberagdo (>80%) sendo este crescente para as fragdes
mais finas nas trés amostras estudadas. A fragdo +0,053 mm é a que apresenta menor grau

de liberagao, estando associada a estas os maiores teores de silica.

Nos dados obtidos em relagdo a distribuicdo de elementos verifica-se que o Fe
distribui-se principalmente na fase mineral hematita+magnetita (de 62 a 78%), sendo o
restante presente na goethita. A silica distribui-se em minerais de ferro (microinclusoes),
quartzo e outros silicatos, contudo encontra-se principalmente na goethita (40 a 59%). O
aluminio também esta associado essencialmente a goethita (74 a 86%) e fésforo encontra-

se totalmente associado a este mineral.

Os resultados obtidos permitiram relacionar que quanto maior o conteudo de goethita
nas amostras, maior a area de superficie especifica aparente e menor a densidade das
amostras. A porosidade apresenta tendéncia de aumento com aumento do conteudo de

goethita.

Foram verificadas relagdes diretas entre conteudo de goethita versus resiliéncia e
resisténcia a compressdao da pelota tanto seca como umida. Os valores de A.S.A.
relacionados com as propriedades da pelota crua - resiliéncia e resisténcia a compressao

tanto da pelota seca ou umida — também mostram relagao direta.

Em relagcdo a pelota queimada observou-se relagdo inversa entre resisténcia a
compressdo e conteudo de goethita (perda de agua de cristalizagao, gerando maior

porosidade da pelota calcinada e, consequentemente, menor resisténcia).

Os resultados permitem concluir que o comportamento metalurgico diferenciado das
amostras analisadas esta diretamente relacionado ao conteudo de goethita nos

concentrados de pellet feed estudados.

As técnicas utilizadas neste estudo constituiram em importantes ferramentas para a
caracterizagdo de concentrados de minérios de ferro, pois tém capacidade de gerar dados
representativos e confiaveis de caracteristicas relevantes ao seu processamento industrial e

siderurgico.
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ANEXO 1 — DADOS DAS AMOSTRAS ESTUDADAS FORNECIDOS PELA SAMARCO
MINERAGAO S.A.

Etapas Parametros Amostra 06 Amostra 07 Amostra 08
Fe (%) 65,54 65,99 66,69
FeO (%) 1,62 0,81 1,09
SiO, (%) 1,34 1,12 1,17
.é CaO (%) 0,03 0,11 0,09
§ MgO (%) 0,03 0,03 0,03
3 ALO; (%) 0,35 0,4 0,36
5 P (%) 0,056 0,048 0,04
8.6 PPC (%) 4,45 3,83 2,89
g Peso Especifico (g/cm®) 4,703 4,778 4,946
'g" . |<325%(%) 87,4 91,6 88,4
g 8 |<325#ap6s HPGR (%) 90,4 92,6 91
§ ¥ a‘r‘;’gg)fde Espsciica 2080 1874 1520
Blaine apés HPGR (cmzlg) 2589 2347 2050
@ Hematita Especular (%) 18,6 28 36,5
:;')’ Hematita Porosa (%) L) 41 39,9
g Goethita (%) 40,4 21 20,5
= | Magnetita (%) 43 2,1 N7
Umidade Ideal Pellet Feed (%) 1152 10,6 10
*% Resiliéncia (n° quedas/pelota) 6,7 49 3,8
§ Compressao Pelota Umida (gf/pelota) 2496 2244 1979
§ Compressao Pelota Seca (gf/pelota) 12111 9981 8693
Umidade Pelota Crua (%) 9,87 9,42 8,84
FeT (%) 66,43 66,57 66,44
o FeO (%) 1,61 1,78 0,59
‘:L: Si0, (%) 2,2 215 2,14
O @©
s g § Al,O3 (%) 0,5 0,53 0,54
% g g:; Ca0 (%) 576 1,78 1,85
° o MgO (%) 0,2 0,21 0,21
% § P (%) 0,06 0,05 0,044
< Basicidade - B2 0,78 0,83 0,86
3 Compresséo (kgf/pel) 264 267 318
j‘u’; % Tamboramento (%) 92,6 94,9 94,1
§ Y Abrasao (%) 5,7 4,3 47




ANEXO 2 - DIFRATOGRAMAS DE RAIOS X
DIFRATOGRAMAS INDIVIDUAIS E COMPARATIVOS — FRACOES GRANULOMETRICAS
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ANEXO 3 - FOTOMICROGRAFIAS POR MICROSCOPIA OPTICA
AMOSTRA 6

hem+goe

AMOSTRA 6 — FRAGAO +0,053MM.
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ANEXO 4 — FOTOMICROGRAFIAS POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
ASSINALANDO AREAS OBJETO DE MICROANALISE POR EDS

AMOSTRA 8

Nota: foram selecionados aleatoriamente 3 a 4 campos por amostra com microanalises quimicas das fases

portadoras de ferro (areas assinaladas em magenta)




ANEXO 5 — ASSOCIAGOES MINERAIS ESTABELECIDAS POR MLA

AMOSTRA 6
HEMATITA (+MAGNETITA)
Fragado Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) |total goethita quartzo outsil. carbon. outros | total goethita quartzo outsil. outros
+0,053 52 48 48 0,2 <0,1 <0,1 <0,1 0,2 0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,037 70 30 30 0,2 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 81 19 19 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
-0,020 85 15 14 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 81 19 19 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

GOETHITA
Fragao Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total hm+mg quartzo outsil. carbon. outros total hm+mg quartzo outsil. carbon. outros
+0,053 66 34 33 0,6 0,2 <0,1 0,1 0,4 0,2 0,1 <0,1 <0,1
+0,037 67 32 32 0,2 <0,1 0,1 0,3 0,2 <0,1 0,1 <0,1
+0,020 76 24 23 0,1 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
-0,020 82 18 18 0,1 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 78 22 22 0,2 <0,1 <0,1 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

OXIDOS DE FE
Fragao Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total silicatos outros  mica total silicatos mica
+0,053 99 0,9 0,8 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,037 100 | 0,4 0,3 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 100 | 0,1 0,1 <0,1
-0,020 100 | 0,1 <0,1 0,1 <0,1

Total 100 | 0,2 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

SILICATOS
Fragao Livre | Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) |total hm+mg mica total hm+mg mica
+0,053 75 25 21 42
+0,037 79 21 21 0,3 0,2 0,1
+0,020 76 24 24
-0,020 94 6,1 511 1,0

Total 84 16 15 1,4 <0,1 <0,1 <0,1




ANEXO 5 — ASSOCIAGOES MINERAIS ESTABELECIDAS POR MLA
AMOSTRA 7

HEMATITA (+MAGNETITA)

Fragdo Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total goethita quartzo outsil. outros total goethita quartzo out.sil. outros
+0,053 57 43 42 0,3 0,1 <0,1 0,3 0,2 0,1 <0,1 <0,1
+0,037 79 21 21 0,2 <0,1 0,1 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 86 14 13 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
-0,020 88 12 12 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 85 15 15 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

GOETHITA
Fragao Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total hm+mg quartzo out.sil. outros total hm+mg quartzo outsil. outros
+0,053 60 40 38 0,9 0,1 0,3 0,2 0,2 <0,1 <0,1 <0,1
+0,037 64 35 35 0,3 <0,1 0,1 0,2 0,2 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 70 30 29 0,1 0,2 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
-0,020 80 20 20 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <01 <0,1

Total 74 26 25 0,1 0,1 <0,1 0,1 <01 <0,1 <0,1 <0,1

OXIDOS DE FE
Fragao Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total silicatos outros mica total silicatos mica
+0,053 99 0,9 0,7 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,037 100 0,5 0,3 0,2 <0,1
+0,020 100 0,2 0,1 <0,1 0,1
-0,020 100 0,1 0.1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 100 0,2 0,2 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

SILICATOS
Fragao Livre | Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total hm+mg mica total hm+mg outros mica
+0,053 68 32 31 0,8 0,3 0,2 0,1 <0,1
+0,037 67 33 33
+0,020 83 17 17
-0,020 78 21 21 1,0 0,1 09

Total 76 23 23 0,1 0,4 0,1 <0,1 0,3




ANEXO 5 — ASSOCIACOES MINERAIS ESTABELECIDAS POR MLA

AMOSTRA 8
HEMATITA (+MAGNETITA)
Fragdo | Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total goethita quartzo outsil. carbon. outros total goethita quartzo outsil. carbon. outros
+0,053 55 44 43 0,3 0,8 0,1 0,4 0,2 0,1 <0,1 <0,1 0,1
+0,037 76 24 24 0,1 0,2 0,1 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 84 16 16 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <01
-0,020 84 16 16 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 82 18 18 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

GOETHITA
Fragao | Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total hm+mg quartzo outsil. outros total hm+mg quartzo outsil. carbon. outros
+0,053 49 50 49 0,9 0,4 0,4 0,3 0,2 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,037 48 52 52 0,4 <0,1 <0,1 0,3 0,2 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
+0,020 57 43 43 0,3 0,1 <0,1 0,2 0.1 <0,1 <0,1 <0,1
-0,020 63 37 37 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 57 43 42 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1

OXIDOS DE FE
Fragdo | Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total silicatos  outros mica total silicatos mica
+0,053 99 1,4 1 0,2 0,1 0,1 <0,1 <0,1
+0,037 100 0,5 0,3 0,1 <0,1
+0,020 100 0,1 0,1 0,1
-0,020 100 0,1 <0,1 <0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1

Total 100 0,2 0,2 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <01

SILICATOS
Fragdao | Livre Mista em binarias (%) Mista em ternarias (%)

(mm) (%) | total hm+mg outros mica total hm+mg outros mica
+0,053 76 24 23 0,1 0,8 0,6 0,1
+0,037 53 46 42 35 1,2 0,7 <0,1 0,5
+0,020 77 23 23
-0,020 75 25 25

Total 74 25 25 0,1 0,3 0,6 0,5 <0,1 0,1




ANEXO 6 — FOTOMICROGRAFIAS POR MEV & MLA

Imagens de elétrons retroespalhados - BSE

Imagens das fases minerais discriminadas no sistema MLA - Mineral view

LEGENDA DE CORES DOS MINERAIS NO MLA

Goethita

Hematita

Quartzo

Magnetita




ANEXO 6 - FOTOMICROGRAFIAS POR MEV & MLA
AMOSTRA 6

BSE MLA - MINERAL VIEW
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AMOSTRA 8

BSE MLA - MINERAL VIEW
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De acordo,

Q\J\;&\ZM‘J\‘U m@( Ngronee

Katherine Kelly da Garﬁa‘(dis’éente)

2l

Prof. Dr. Henrique Kahn (orientador - Poli-USP)











