LUCAS CANTINELLI SEVILLANO

QUANTIFICACAO DE MINERAIS DE BAUXITA POR
DIFRACAO DE RAIOS X E SUA CORRELACAO COM
ANALISE QUIMICA

SAQ PAULO
2010



LUCAS CANTINELLI SEVILLANO

QUANTIFICACAO DE MINERAIS DE BAUXITA POR
DIFRACAO DE RAIOS X E SUA CORRELACAO COM
ANALISE QUIMICA

Trabalho de Formatura apresentado a
Escola Politécnica da Universidade de Sdo
Paulo para obtengdo do titulo de
Engenheiro de Minas

Orientador:

Prof. Dr. Henrique Kahn
Co-orientadora:

M. Sc. Juliana Livi Antoniassi

SAOQO PAULO

2010



FICHA CATALOGRAFICA

AUTORIZO A REPRODUCAO E DIVULGACAO TOTAL OU PARCIAL DESTE TRABALHO, POR
QUALQUER MEIO CONVENCIONAL OU ELETRONICO, PARA FINS DE ESTUDO E PESQUISA,
DESDE QUE CITADA A FONTE.

DEDALUS - Acervo - EPMI

MR R

31700008357

Sevillano, Lucas Cantinelli

Quantificagio de minerais de bauxita por difragédo de raios X
e sua correlagiao com analise quimica / L.C. Sevillano. -- Sao
Paulo, 2010.

30 p.

Trabalho de Formatura - Escola Politécnica da Universidade
de Séo Paulo. Departamento de Engenharia de Minas e de
Petréleo.

1. Bauxita 2. Difragéio por raios X 3. Mineralogia (Analise
quantitativa) 1. Universidade de Sdo Paulo. Escola Politécnica.
Departamento de Engenharia de Minas e de Petréleo li. t.




AGRADECIMENTOS

Agradego ao prof. Henrique por ter me guiado ao longo de boa parte da graduagdo
tanto como chefe como orientador, me ajudando a amadurecer profissionalmente e
academicamente.

Agradego também a todos aqueles com quem fiz amizade no LCT no LTM, Carina,
Daniel, Juliana, Manuela, Vavé, Carlos, dentre muitos outros, pelos conselhos e camaradagem
ao longo desses anos. Em especial, agradeco a Juliana por ter me orientado nfio apenas
durante o trabalho de formatura, como em outros projetos do LCT.

Agradeco também ao companheirismo dos meus colegas e amigos do curso de
engenharia de minas, Gustav, Renato Higa, Renato Iwamoto, Lucas Bruson, e muitos outros.

Agradeco & Mineragdio Rio do Norte pelo fornecimento de amostras e pelas anélises
quimicas realizadas.

Agradego ao carinho da minha familia, meu pai Mathias, minha mae Lenita ¢ meu
irméo Daniel, por terem sempre me apoiado durante toda esta etapa da minha e vida e ajudado
a me preparar para as proximas.



QUANTIFICACAO DE MINERAIS DE BAUXITA POR DIFRACAO DE
RAIOS X E SUA CORRELACAO COM ANALISE QUIMICA

Lucas Cantinelli Sevillano

E-mail: lucas.sevillano@gmail.com

RESUMO

Este trabalho apresenta um estudo de quantificagfio mineralégica de amostras de bauxitas da
Mineragédo Rio do Norte, MRN, oriundas de Porto Trombetas, na regifio amazénica, por meio
da técnica de difragfio de raios X e da aplicagdo do método de Rietveld a partir do uso de
programas de computagdo. Ao longo do trabalho foram feitos testes para a definicdo de
condi¢des 6timas de preparagiio de amostras ¢ de operacdo de equipamentos, visando a
minimizagdo de desvios dos resultados obtidos. Os resultados de difratometria juntamente
com seus desvios foram comparados com os resultados e desvios de estimativas
mineralégicas obtidas a partir de andlises quimicas por fluorescéncia de raios X e por via
umida, realizadas nas dependéncias laboratoriais da MRN, para se averiguar a correlagdo € a
variagdo das duas técnicas. Apesar de uma boa correlagdo ter sido encontrada para os
principais minerais constituintes quantificados, os desvios de difratometria foram superiores
aos de analise quimica.

PALAVRAS-CHAVE: bauxita, difragio de raios X, método de Rietveld, mineralogia
quantitativa

ABSTRACT

This work presents a mineralogical quantification study of bauxite samples from Mineragio
Rio do Norte, MRN, Porto Trombetas, in the Amazon region, through the use of the X-ray
diffraction technique and the application of the Rietveld method with computer programs. W
Work tests were made to define the optimum sample preparation conditions as well as
instrumental conditions in order to minimize the results’ deviations. The X-ray quantitative
results and their deviations were compared with the results from of mineralogical assays
based on X-ray fluorescence chemical analysis and wet assays carried out by MRN, with the
purpose of evaluate the correlation and between both techniques. Nonetheless a good
correlation was found for the major mineral constituents, the X-ray diffraction’s deviations
were higher than those achieved byf chemical analysis.

KEY-WORDS: bauxite, Rietveld method, X-ray diffraction, quantitative mineralogy
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1 INTRODUCAO

O interesse econdmico de minério de bauxita e a avaliagdo da qualidade de produtos
de beneficiamento dependem de sua composigdo mineraldgica, fundamentalmente das
proporgdes de gibbsita e ganga contidas, que na pratica sdo avaliadas por meio de andlises
quimicas (ieores totais de Al,O3, Si0;, Fe;0; e TiO,, usualmente por fluorescéncia de raios
X, e teores especificos de Al,O; aproveitével e SiO; reativa, por via imida),

Analises quimicas por via timida dependem de processos trabalhosos e demorados,
que imprimem um ritmo muito lento s etapas de pesquisa mineral e de caracterizagio de
amostras de produtos de beneficiamento. Neste trabalho sfio apresentados estudos de
quantificagio mineral de amostras de bauxita provenientes de  Porto  Trombetas, PA
(Mineragdo Rio do Norte S. A. - MRN) por meio de difragdo de raios X como possivel
substituto devido & sua rapidez ¢ facilidade de analise.

2 OBIJETIVOS

Os objetivos do trabalho foram de definir uma condigdo 6tima de andlise que
minimizasse os desvios da técnica de difragdo de raios X, especificamente o tipo de
preparagdo das amostras e a condi¢io ideal de coleta de difratogramas, visando a
diferenciacfio das espécies minerais e sua quantificacfio a partir do uso de programas de
computacio.

Além disso, os resultados mineraldgicos quantitativos alcangados por difraggo de raios
X foram ainda comparados com os obtidos por célculos estequiométricos conjugados com
andlises quimicas, com a intenc¢do de se averiguar as variacdes geradas por cada uma dessas
técnicas.

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Geologia

De todos os elementos presentes na crosta terrestre, o aluminio é o mais abundante,
correspondendo a 8% de sua composiciio. A génese de depésitos de aluminio envolve o
intemperismo, sob condi¢Ses climaticas de altas temperaturas e precipitacio intensa de rochas
ricas neste elemento e a intensa lixiviagdo dos outros constituintes num ambiente de
drenagem livre, gerando a bauxita, o minério de aluminio. A este processo dé-se o nome de
laterizag#o.

Os dep6sitos formados tém como principais constituintes minerais de hidréxidos de
aluminio, preferencialmente a gibbsita e, em proporgdes menores, bohemita ou diasporo (a
depender do depésito). Argilominerais, principalmente caulinita, além de 6xidos e hidréxidos
de ferro (hematita e goethita), oxidos de titdnio e silica sob a forma de quartzo perfazem
predominantemente o restante dos constituintes (Massola, 2008).
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As reservas mundiais de aluminio s%o da ordem de 33,8 bilhdes de toneladas.
Somadas, as reservas medidas, indicadas e inferidas brasileiras sfo estimadas em cerca de 3.5

bilhdes de toneladas (DNPM, 2008).

O deposito explorado pela Mineracio Rio do Norte, MRN, em Porto Trombetas
localiza-se na bacia do Baixo-Amazonas, Figura 1, formada a partir do intemperismo de
rochas sedimentares Paleozdicas. O deposito engloba diversos platds, constituidos de argilitos
e arenitos, intercalados com siltitos e conglomerados (Boulangé; Carvalho, 1997).
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Figural - Mapa de localizagdo do rio Trombetas, PA - Brasil (TROMBETAS, 2010)

Observa-se nos varios platds a mesma seqiiéncia de horizontes de laterizagfo. Uma
camada de capeamento de argila arenosa, denominada Argila Belterra, constituida de caulinita
(80%) e quartzo, permedvel e uniforme, com espessura maxima no centro do platd, afinando
nas margens, Abaixo desta encontra-se a zona da mineralizada, subdividida em zonas de
bauxita nodular, laterita ferruginosa e bauxita macica, que estdo representadas na Figura 2.

A Capeamento
Bauxita podular

. Laterita ferruginosa

:_,‘“‘* Bauxita gibbsitica

Argila variegada

Figura 2 — Secdo geoldgica-tipo dos depésitos de bauxita de Porto Trombetas (BIONDI,
2003)
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A camada de bauxita nodular tem espessura média de 1,3 m, chegando a até 2,5 m,
representando 22% da reserva. Esta camada consiste de nédulos arredondados, com grande
variagfo de tamanho e constituidos de gibbsita finamente cristalizada. E a camada mais rica
em silica reativa dentre as camadas componentes da zona mineralizada, sendo hoje
considerada estéril face ao teor de silica reativa. Subjacente a essa camada, encontra-se a
camada de laterita ferruginosa, com elevado teor de Fe;04, e espessura de aproximadamente 1
m. E composta por nédulos ferruginosos, cimentados numa matriz gibbsitica, ocasionalmente
caulinitica.

Sob todas essas camadas encontra-se a camada que atualmente confere o valor
econdmico ao deposito. A camada de bauxita macica € a mais espessa de todas as subzonas,
tendo em média 4,5 m, chegando até 7,0 m de espessura. O topo da camada é formado por um
revestimento macigo € compacto de bauxita ferruginosa de aproximadamente 1 m. A porgéio
intermedidria € formada por bauxita com variados tipos de textura, enquanto na camada mais
inferior os septos sdo de gibbsita cristalizada com espagos preenchidos por gibbsita,
substituidos por argila caulinitica.

3.2 Lavra

Depésitos de bauxita s8o em sua grande maioria lavrados a céu-aberto,
aproximadamente 90% de acordo com Hill e Sehnke (2006). O método principal empregado é
o lavra em tiras (strijp mining), onde faixas regulares de minério sdio escavadas
mecanicamente, sem uso de explosivos. Na medida em que a operagdo de lavra avanga, tiras
jé lavradas sio recuperadas simultaneamente a explotacio de outras tiras, como mostra a
Figura 3.

DECAPEAMENTO

DISPOSIGAO REFLORESTAMENTO
ESCAYAGAO €
M i L

Figura 3 — Operacfo de lavra em tlras (MRN, 2010)

Na operagio em Porto Trombetas os equipamentos utilizados para a lavra dos platds
incluem walking draglines e motorscrapers. Eventualmente, realiza-se a perfuragio e
desmonte para facilitar a escavagfo. O minério lavrado é transportado via caminhdes até uma
unidade de britagem e dai encaminhado por transportador de correias até a usina de
beneficiamento que processa minério proveniente dos 3 platds lavrados: Saracd, Almeida e
Aviso.

3.3 Beneficiamento

A rota usual de processamento de minério de aluminio consiste da britagem do
minério, seguida por uma operagfio de peneiramento ou classificagfio para retirada dos finos,
podendo ocorrer a lavagem do minério, com a finalidade de eliminar a argila e contaminantes
de silica, e termina com sua secagem. Para minérios ricos em ferro englobam-se operacies de
separacdo magnética ou jigagem para diminuir o teor deste contaminante (Chaves; Massola,
2007).
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Na operago da MRN o Run of Mine (R.O.M), depois de passar por um escalpe, ¢
alimentado a um britador de martelos, com abertura idéntica ao de 37, resultando em um
produto cerca de 95% abaixo de 3”. Este produto, com umidade natural de 15%, é levado a
uma caixa onde recebe adi¢io de dgua, formando uma polpa com concentracio de sélidos
entre 60 a 70%. Realiza-se entdo a lavagem do minério, apds a qual a polpa é peneirada em
peneiras rotativas. FragBes entre 254 mm e 6,35 mm sfo alimentadas para peneiras
vibratérias, que funcionam como peneiras desaguadoras. A fragdo abaixo de 6,35 mm &
peneirada, através de peneiras vibratérias, em malhas de 2,36 mm e de 1,18 mm. A fracdo
maior que 6,35 mm se junta a fragéio maior que 14# proveniente do segundo peneiramento e,
através de correias transportadoras, s#o levadas diretamente a secagem. J4 a frago abaixo de
14# ¢ transferida para as instalagdes de recuperacio de finos.

No fluxograma de processamento mineral do minério de Porto Trombetas destaca-se a
recuperacio dos finos e ultra-finos (Santos, 2009). Esta consiste em uma bateria de
ciclonagem primaria, seguida por uma ciclonagem secundéria, que ¢é alimentada pelo
underflow da ciclonagem primdaria. O underflow da ciclonagem secundaria é filtrado. A
recuperagio de superfinos (fragdio do minério entre 0,100 mm e 0,074 mm) foi desenvolvida
pela MRN e representou um aumento de 7% na recuperagio do R.O.M. Deste processo
resulta aproximadamente 27% de massa de rejeito, depositados em barragens de finos,
geralmente construidas em 4reas ja4 mineradas (MRN, 2010).

3.4 Hidrometalurgia e producgio de aluminio

Desenvolvido e patenteado em 1888 por Karl Josef Bayer, e responsavel por
praticamente toda a produgfio de alumina no mundo, o processo Bayer se resume a lixiviago
da bauxita na presenca de hidréxido de sédio (NaOH), soda c4ustica, em condicdes elevadas
de temperatura ¢ pressdo seguido por etapas de clarificagdo, precipitagfio e calcinagio (Hill;
Sehnke, 2006; Massola, 2008).

Da lixivia¢do resulta uma solugfio de aluminato de sodio (NaAlQ,) com precipitados
insoltveis chamados de “lama vermelha”, composto principalmente por minerais de ferro e de
titdnio. Etapas de espessamento e filtragem realizam a separagéo dos dois produtos; o licor de
aluminato de sédio passa por uma etapa posterior de precipitagfio seletiva do aluminio como
hidréxido de aluminio (AI(OH)s). Em seguida, o hidréxido de aluminio precipitado ¢ levado
para fornos de calcinagfio para produgfio da alumina (AL O3).

As proporgdes relativas dos minerais componentes do produto da usina influenciam
diretamente as condigdes de operagdo do processo, tais como, temperatura de lixiviagio e
consumo de hidréxido de s6dio. A produgdo de alumina estd ligada diretamente a fragio de
aluminio constituinte da gibbsita e de outros hidréxidos de aluminio; a parcela de aluminio
referente aos silicatos, essencialmente a caulinita, também é atacada pela soda cdustica, mas
produz um composto insolive! descartado juntamente com a lama vermelha, diminuindo a
eficiéncia do processo.

O aluminio metdlico é formado a partir da redugdo eletrolitica da alumina pelo
processo de Hall-Héroult. Este processo consiste na eletrélise da alumina em um banho de
criolita [(NaF);AlF3], que atua como eletrélito e solvente da alumina. A passagem de uma
corrente elétrica continua através da solugdio decompde a alumina, o oxigénio decomposto
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migra para o &nodo de carbono, onde reage, formando CO,. O aluminio metélico se forma na
superficie catédica.

3.5 Difracio de raios X
3.5.1 OsRaios X

Os raios X sfo ondas eletromagnéticas de comprimento de onda dentro do intervalo de
0,1 a 700 A; para o estudo de materiais ¢ suas estruturas no nivel das distancias interatdmicas
empregam-se comprimentos de ondas na faixa 0,2 a 0,25 A (Klug; Alexander, 1974).

A gerago dos raios X se da no interior de tubos de vidro ou cerdmicos sob vacuo. Um
filamento de tungsténio inserido ao tubo atua como um catodo, sob o qual é aplicada uma
diferenca de potencial, gerando uma corrente elétrica. O feixe de elétrons gerados é
direcionado para um 4nodo metélico (Cu, Co, Fe dentre outros materiais).

Os elétrons oriundos do catodo interagem com os elétrons do 4nodo, excitando-os. De
forma que os elétrons do dnodo sfo arrancados de sua camada e deixam um espago livre que
serd ocupado por outro elétron de um nivel superior de energia, proveniente de uma camada
mais externa. Para se adequar a esta camada de energia inferior este elétron emite um féton de
raios X. A Figura 4 ilustra este fenémeno.

< Féiton de Reo-X

K
elétron
ehergelico

Figura 4 — A produgéo de raios X a nivel atdmico (BLEICHER; SASAKI, 2000)

3.5.2 Difracio

A difragdo ¢ um fendmeno relacionado com a interagdo de uma onda, seja ela
mecénica, como o som, ou eletromagnética, como a luz, com um obstaculo, um orificio, por
exemplo, de dimensdes proximas ao comprimento de onda. Como resultado dessa interacéio é
observado um desvio na trajetoria da onda, sendo possivel considerar o obsticulo como uma
fonte geradora de ondas, vide Figura 5. Os varios feixes de ondas emitidos ao longo da
abertura interferem entre si, gerando um padrfio de difragio com méximos e minimos, de
acordo com a diferenga de fases das ondas geradas.



14

Quantificagfio de minerais de bauxita por difrag¢do de raios X e sua correlagfio com andlise quimica

It
# 3 =1
Figura 5 — Difragdo de fenda simples e respectivo padriio de difrag8o formado (FRAGNITO,
2010}

Assim, os atomos que compdem uma rede cristalina, quando bombardeados por um
feixe de raios X, de comprimento de onda préximo & distincia interplanar do reticulo
cristalino, se comportarfio como novas fontes emissoras de raios X. Analogamente ao que se
observa na difracio de fendas simples, este raio difratado s6 sera observado em certas
dire¢des devido & interferéncia das ondas entre si, de modo que é necessario que as ondas
emitidas pelos diferentes dtomos estejam em fase umas com as outras, tanto as ondas geradas
por 4tomos num mesmo plano como aquelas geradas por sucessivos planos.

As ondas emitidas por atomos de um mesmo plano estarfio em fase se o raio incidente,
o raio difratado e a normal ao plano de atomos estiverem contidos num mesmo plano e se o
dngulo do raio for igual ao 4ngulo do raio difratado.

Ao se pensar num reticulo cristalino composto de varios planos paralelos de 4tomos, a
uma distdncia d uns dos outros, os raios de comprimento de onda A que incidirem sobre
sucessivos planos a um angulo 6 terfio uma diferenga de caminho igual a 2d.sen 0. Os raios
difratados estarfio em fase entfio se estd diferenga de caminho for igual a um nimetro inteiro
de comprimentos de ondas, ou seja, nh = 2dsen 6. A Figura 6 ilustra esta condi¢io.

- + + + + = - .
Figura 6 — Ilustrag8io do fenémeno de difragdo de ratos X - Lei de Bragg

Esta expressdo representa a Lei de Bragg, Dela conclui-se ser possivel identificar
compostos cristalinos presentes numa amostra a partir dos maximos de difra¢do encontrados
nos angulos 8, dependentes da distdncia interplanar d caracteristica do material.
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3.5.3 Instrumentos de detecgdo de raios X

Os instrumentos de medida de difragdo de raios X, difratdmetros, disponiveis no
mercado sdo dominados pela geometria parafocal Bragg-Brentano; seu arranjo possivel pode
ser um gonidmetro horizontal (8-28) ou vertical (8-20 ou 8- 8) (Jenkins, 1989).

Observa-se na Figura 7 que para a geometria 6-28, o goniémetro, acoplado aos
acessorios de recepgdo do feixe difratado, move-se (H) com velocidade angular (26/passo)
sobre o eixo P e rotaciona a amostra (P) com metade desta velocidade angular (6/passo). O
raio do circulo do gonidmetro é fixo e, apresentando iguais distincias do tubo gerador de raios
X a amostra e da amostra a fenda de recepgfio D. O plano do circulo focal contém os raios
incidente e difratado, isto é, a fonte, a amostra e a fenda de recepgéo.

Circulo do
L gonidmetro

-~

7
Circule focal

Figura 7 — Geometria Bragg-Brentano (adaptado de Jenkins, 1989)

Para minimizar interferéncias devido aos fendmenos de espalhamento e fluorescéncia,
que ocorrem concomitantemente 4 difracfio, ¢ para garantir a focalizagfo das radiagdes
difratadas, sfio inseridas varias fendas no sistema.

O feixe difratado detectado é expresso a partir de uma série de picos que se destacam
da linha de base (background) num grafico de intensidade detectada por posi¢do angular 28.
Cada um dos picos representa a difragfio ocorrida nos planos do reticulo cristalino das fases
presentes na amostra e apresenta altura, drea de base e posi¢iio angular caracteristicas da
estrutura cristalina das fases componentes presentes na amostra.

3.5.4 Analise qualitativa por difragéio de raios X

Principal aplicacfo da difragfio de raios X, a identificagio de compostos cristalinos
presentes na amostra se baseia nas caracteristicas Unicas da estrutura cristalina de cada
substincia cristalina; planos de difragfio, distincias interplanares, densidades de 4tomos ao
longo do plano cristalino geram um padréo difratométrico tnico, equivalente a uma impressio
digital, como mostra a Figura 8.
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Figura 8 — Padrio difratométrico de uma amostra de quartzo

Esta andlise ¢ feita a partir da comparagio do padrio difratométrico com o de padrdes
de referéncia, disponiveis em bancos de dados. O International Centre for Diffraction Data,
ICDD, com sede nos EUA, juntamente com organizagdes colaboradoras, mantém e atualiza
continuamente informacdes cristalograficas de mais de 250.000 compostos cristalinos
inorgénicos (Jenkins; Snyder, 1996).

3.5.5 Analise quantitativa por difracfio de raios X

Partindo do fato que a intensidade relativa de diferentes conjuntos de picos referentes
as fases cristalinas presentes numa amostra relaciona-se a proporgdo das mesmas na amostra,
foram desenvolvidos diferentes métodos de quantificacdo de fases por meio da difragdo de
raios X: o método da adicfio, o método do padrio interno, curvas de calibragdo e 0 método de
Rietveld.

Quase todos estes métodos utilizam comparagSes com amostras de referéncia de
proporgdes conhecidas das fases presentes, preparadas caso a caso. Fatores intrinsecos das
amostras podem gerar dificuldades que prejudicam a confianga nos resultados encontrados e
comprometem sua utilizagfo.

O método de Rietveld (Rietveld, 1969), no entanto, considera todos estes fatores
permitindo que eles sejam compensados, corrigidos ou minimizados ¢ com os avangos na
tecnolégica computacional permitiu-se sua ampla utilizagio na quantificagdo de fases
cristalinas por difracfio de raios X.

Ele se baseia na minimizacfio da diferenca entre um difratograma calculado ¢ um
experimental através do método de minimos quadrados (Gobbo, 2009). Na geragdo do padréo
calculado é feito o ajuste de pardmetros estruturais das fases componentes de uma amostra,
operagdo conhecida como refinamento. O refinamento contempla tanto pardmetros
individuais das fases cristalinas como pardmetros globais do equipamento ¢ da amostra
(Young, 2002).

O refinamento serd considerado satisfatério se o padriio gerado sobrepor o padrdo
experimental observado, ilustrado pela Figura 9. Indicadores estatisticos sfo utilizados
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durante o refinamento e apds seu término para aferir sua qualidade. O Rwp (R-weighied
pattern) & um dos indices que melhor reflete a qualidade do refinamento por considerar no seu
calculo o valor de residuo minimizado; valores tipicos s8o da ordem de 10 a 20%. Outro
indice utilizado, o goodness-of-fit (GOF) é o quociente entre o valor de Rwp e o valor do
residuo tedrico minimo esperado, Rexp; é equivalente a 1,0 em refinamentos perfeitos, mas
valores em torno de 5,0 caracterizam refinamentos otimizados (Gobbo, 2009; Post; Bish,
1989).

S
N
0z el " "y 0> 1ny w2 wr i F
( Wy =)
ak
Ajuste perfsito antre o padrio caleulado & O pacdilo (a} intensidade alta do perfil calcutado (linha); (b) intensidade
observado baixa do perfil calculado.
_—_AV__ ____-“va._
[LE) 190 P e we T EE)
) ) w0z 1ar iz
(a) malor largura 3 meia altura e menor intensidade do pico Diferenga entre calculado e observado caracteristico da
salculads; (B) menor largura 3 mela altura & maior Intensidade assimetria dos picos.

do pico calculado.

J/\s ‘J[L « difratograma observado
J—— —— difratograma calculado
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Diferencas caracteristicas do deslocamento de 20.
Figura 9 — Caracteristicas de difratogramas refinados em funggo de fatores fisicos,
instrumentais ou de preparagdo de amostra, segundo McCusker et al. (1999)

3.6 Espectroscopia por fluorescéncia de raios X

A técnica de espectroscopia por fluorescéncia de raios X (FRX) € empregada na
determinaciio dos elementos componentes de materiais. Ela baseia-se na irradiagdio e
excitagdo de uma dada substincia por meio de um feixe de raios X, emanado de um tubo
operado em condiges de alta voltagem, trazendo como resultado a produgéo de uma radiagdo
secundaria (fluorescente), caracteristica dos elementos quimicos presentes em uma amostra
(Jones, 1987).

Conhecidos os 4ngulos de reflexdo e as intensidades dessa radiac8o, € possivel, a partir
de cristais analisadores e detectores especificos, a determinagfio qualitativa ¢ quantitativa de
todos os elementos constituintes. Os detectores captam a radiagfio fluorescente caracteristica
do 4tomo que a emitiu e conseguem distinguir diferentes radiagdes caracteristicas pelas suas
energias.
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3.7 Estimativa mineral baseada em resultados guantitativos de anilise quimica

Para amostras de assembléia mineraldgica conhecida, os resultados de andlise quimica
fornecem uma estimativa inicial de quantificago de minerais a partir da sua associa¢do com
os valores tedricos de composigiio dos elementos constituintes dos minerais presentes (Jones,
1987).

Foco desse trabalho, bauxitas apresentam uma composi¢fo mineralogica simples.
Como maiores constituintes tem-se hidréxidos de aluminio (principalmente, gibbsita
Al(OH)s3), argilominerais (especialmente caulinita, Al;Si;Os(OH)a), oxi-hidroxidos de ferro
(hematita, Fe;Os, e goethita, FeO(OH)) e, em menores proporgoes, 6xidos de titdnio (anatésio
e rutilo, TiOz), quartzo (SiO;) € outros.

Assim, teores dosados de Al; O3, FeyO3, TiO,, Si0,, juntamente com andlises quimticas
por via umida especificas para bauxita, que fornecem teores de AlyO; referentes aos
hidréxidos de aluminio (alumina aproveitdvel) e de SiO; referente aos argilominerais (silica
reativa) permitem a estimativa mineralégica a partir das seguintes suposi¢des (Antoniassi,
2010):

Teores de Al,Oj; aproveitavel se relacionam a teores de gibbsita;

Teores de SiO, reativa se relacionam a teores de argilominerais, em especial caulinita;
Os teores de 6xi-hidréxidos de ferro assumem os valores dos teores de Fe;O3;

Os teores de 6xidos de titAnio assumem os valores obtidos para TiOs;

O teor de quartzo esta relacionado 4 silica nfio reativa (8iO; total - Si0O; reativa).

Cabe ressaltar que esta técnica apresenta limitagBes tais como erros analiticos,
substitui¢des de elementos dentro da estrutura cristalina de um mineral e presenga de minerais
com composi¢des quimicas similares, limitando seu uso e acarretando desvios na estimativa
mineral.

3.8 Anailise grupal

A andlise grupal é uma ferramenta estatistica que ordena as amostras estudadas de
acordo com seu nivel de semelhanca. As amosiras com alto grau de similaridade séo
agrupadas, enquanto aquelas com baixo grau de similaridade se encontram em grupos
distintos. Uma das possiveis visualizagdes desses agrupamentos séo por dendogramas. Desse
modo, a analise de niimeros altos de amostras pode ser simplificada (Antoniassi, 2010).

Aplicada a difragéo de raios X, a andlise grupal, permite o agrupamento de amostras
sem prévia identificagdo dos minerais presentes, levando em conta a posi¢io angular dos
picos e suas intensidades, a partir de recursos de programas de computador como o cluster
analisys do programa X’Pert High Score Plus, marca PANalytical (Antoniassi, 2010).

4 MATERIAIS E METODOS
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4.1 Amostras estudadas

Os estudos foram realizados sobre um conjunto de 25 amostras de bauxitas
encaminhadas pela MRN, selecionadas priorizando-se a variabilidade quimica entre elas;
variabilidade esta decorrente da distinta proveniéncia das amostras, além dos variados
processos aos quats elas estiveram submetidas (ensaios de classifica¢do e separagdes minerais
por liquido denso). As amostras foram identificadas segundo um cddigo de quatro letras que
visa facilitar o reconhecimento das caracteristicas mencionadas anteriormente.

Dezesseis das amostras provém de platds jé em explotagio e passaram por processos
de tratamento; assim AL, AV, AS referem-se as minas de Almeida, Aviso e Saraca,
respectivamente, enquanto GR refere-se a uma mistura de produtos granulados gerados nessas
minas. A terceira letra G, F ou O, respectivamente, grosso, fino e over alude ao resultado de
ensaios de ciclonagem, enquanto a ultima letra, A, F ou G alude ao produto afundado,
flutuado ou nfo ensaiado {material de analise granulométrica) de separaco por liquido denso,
respectivamente. As outras nove amostras provém de platds ainda em fase de pesquisa e
foram identificadas a partir do seu perfil lateritico de origem, ND para bauxitas nodulares e
BX para bauxitas macicas, e um nimero.

A Tabela 1 apresenta as amostras estudadas e seus respectivos teores quimicos,
inicialmente fornecidos pela MRN,

Tabela 1 — Amostras estudadas e teores quimicos fornecidos pela MRN

Amosira | ALO;total { ALOzapr | SiO; total | Si0; reat Fe,O; TiO, PF
ALGF 55,6 54.1 4,07 3,32 6,27 1,52 32,5
ALGA 40,7 354 5,36 3,96 32,6 1,26 20,2
ALGG 54,1 53,1 4,55 3,34 6,86 1,67 32,8
ALFG 55,5 51,6 5.32 3,57 8,51 1,01 29,6
ALOG 40,6 5,50 26,7 24.6 10,3 3,86 18,5
AVGF 55,5 49.3 4,61 4,44 9,68 1,21 29,0
AVGA 53,9 479 4,87 4,40 12,7 0,99 28,3
AVFG 53,7 47.8 5,39 3,31 12,2 1,10 27,6
AVOG 32,5 8,10 22,8 22,8 17,0 3,63 24,0
GRGF 57.3 48,5 3,41 2,95 9,34 1,43 28,6

GRGA 1 55,7 45,4 3,94 3.8 12,7 1,06 26,6

GRGA 2 34,0 23,8 4,31 3,97 50 0,97 14,9
SAGF 59,8 50,4 6,42 6,17 3,37 1,82 29,2
SAGA 57,4 46,1 4,75 4,66 8,45 1,85 27,6
SAFG 57,1 48,6 6,23 6,05 3,9 1,93 30,9
SAOG 43,7 10,7 26,0 25,8 4,65 4,20 16,5
03 ND 55,1 53,6 9,66 4,71 3,61 1,47 30,1
04 ND 41,2 6,91 292 27.9 13,4 2,67 13,5
13 ND 54,7 45,7 10,5 9,98 1,62 1,78 31,5
20ND 33,9 6,04 31,7 30,7 6,76 2,61 25,0
21 ND 57,1 45,8 9,03 9,46 1,3 1,52 31,1
23 BX 41,5 26,6 11,4 10,4 253 2,63 19,1
25 BX 36,1 13,0 17,2 16,7 28,4 2.24 16,1
28 ND 42,0 7,15 26,2 254 11,4 2,78 17,6
30ND 56,4 51,4 7,10 4,69 4,84 1,33 30,3
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De maneira geral, as amostras so constituidas essencialmente por Al,Os, sendo a
maior parte correspondente a alumina aproveitavel (45,4-54,1%), seguido de teores de Fe,O;
(3,9-12,7%), SiO; (3,41-6,42%; maior parte SiO; reativa) e TiO; (0,99-1,93%).

Como excegdo, as amostras 03ND, 20ND, 28ND, ALOG, AVOG e SAOG apresentam
AlLO;3 relacionado preferencialmente a alumina nio aproveitavel (24,4-38,0%) e contém altos
teores de SiO; (22,8-26,7%) quase que totalmente relacionados a silica reativa; teores de
Fe205 e TiO, elevam-se nessas amostras ¢ variam, respectivamente, entre 4,65-17,0% e 3,63-
4,20%.

As amostras 23BX, 25BX, ALGA ¢ GRGA 2 se destacam pelos altissimos teores de
Fe;03, que variam entre 25,3-50,0%. Os teores de Al,Oj; relacionados a alumina aproveitavel
s8o baixos, variando entre 13,0-35,4%. Os teores de SiO, (4,0-16,7%) sdo praticamente em
sua totalidade associados a silica reativa.

4.2 Procedimento Experimental

O procedimento experimental adotado compreendeu ao uso de duas técnicas distintas
de caracterizag@o no estudo de bauxitas, andlise quimica por fluorescéncia de raios X e por
via Umida, ¢ difragdo de raios X. Por fim, os resultados obtidos de ambas as técnicas foram

comparados, bem como os desvios gerados em cada uma delas.

As atividades do projeto estfio ilustradas na Figura 10, a seguir:

Selegao de amostras

Preparagdo e amostragem

|
¥ v Y

Analises quimicas BRX Correlagéo de resultados

s Otimizagdo de

Estimativa prensagem

mineralégica

Definigdo de
tempos de coleta

Quantificagéo
mineralégica

-

Figura 10 - Esquema geral das atividades realizadas
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4.2.1 Preparagio de amostras

Preliminarmente & realizagio dos ensaios procedeu-se com a geragdo de aliquotas
representativas das amostras a serem encaminhadas aos diversos testes. Para tal, foi utilizado
um britador de rolos para cominuir todas as amostras até se obter 100% de material passante
em peneira com abertura de 1,00 mm. Cada amostra foi entdo amostrada usando-se
amostrador Jones e amostrador centrifugo até a obtencfo de aliquotas finais de 15 g.

O fluxograma apresentado na Figura 11 mostra o encadeamento desta amostragem.

Amostra

!

{rominuicio abaixo de 1,0 mm
em brilador de rolos

|

Homogeneizacho

}

Amostrador Jones

|\
[ 1
| Alquotasoog | | | | Aliquota600g |

¥

% %

(a1 [e] [cl[™] | A
T TT T T T
Amostrador centrifugo

¢

ALIQUOTASDE 15 g
{Ata A10, B1a B10, C1a C10, DT a D10...)

Figura 11 — Fluxograma de geragdo de aliquotas

4.2.2 Analises quimicas

Andlises quimicas foram realizadas através de fluorescéncia de raios X com dosagens
de Al,O3, Si0O,, F¢203, TiOz, além da determinagfo da perda ao fogo (PF); determinagdes de
alumina aproveitavel e silica reativa via imida também foram efetuadas nos laboratorios da
MRN.

Todas as andlises quimicas foram efetuadas em duplicata, considerando aliquotas de
45 g. Ao todo foram enviados trés lotes de amostras para andlise em datas diferentes,
garantindo dessa forma a obtengfio de valores quimicos mais precisos.
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4.2.2.1 Estimativa mineral apoiada nas anélises quimicas

A estimativa das fases minerais presentes nas amostras procedeu-se a partir da
correlagdo entre os teores dosados nas andlises quimicas com as composigdes tedricas desses
clementos nas fases minerais; para efeito dos cdlculos adotou-se os seguintes teores de
composigdio tedrica, expressos na Tabela 2.

Tabela 2 — Composi¢iio quimica tedrica dos minerais presentes nas amostras

. , Fase (%)
Minergl Formula =0 6 T 6i0, | Fe05 | TiO; | H;0
Gibbsita AI(OH); 654 X h 3 34.6
Caulinita AbSi>Os5(OH)4 39,5 46,6 - - 14,0
Hematita Fe, 05 - - 100 - -
Anatdsio Ti0, - - - 100 -
Quartzo Si0, - 100 - 3 -

4.2.3 Difragido de raios X

Esta etapa compreendeu inicialmente a otimizaglio da preparacdo de amostras para a
difragio de raios X, seguida da defini¢do da condigfo ideal de coleta de difratogramas com o
objetivo de se minimizar tanto quanto possivel os desvios no processo de quantificagio de fases
por difragfio de raios X.

Para tanto, as amostras foram separadas em subgrupos e feitos testes utilizando as
amostras ALGG, 25BX e AVOG, por terem elas, respectivamente, alto teor de alumina
aproveitavel (53,1%), alto teor de Fe,Os (28,4%) e alto teor de silica reativa (22,8%), sendo
representativas de todo o universo das amostras.

Preliminarmente & realizagio desses testes foi feita a pulverizagfio das aliquotas utilizando-
se um pulverizador tipo moinho planetario (equipamento Fritsch Pulverizette 05,202 n°. 3286),
com panelas de ago de volume 300 ml e meio moedor de bolas de ago, 4 com didmetro 20 mm e 3
com didmetro 30 mm. A pulverizagao foi realizada em meio umido, etanol na proporgdo 1:1.

4.2.3.1 Testes de prensagem

Visando avaliar a influéncia da prensagem na preparagfo das amostras, sobre a orientagio
preferencial da gibbsita (tendéncia de acomodagdo horizontal desse mineral no momento da
prensagem em fungfio de suas caracteristicas cristalograficas) como mostrado pela Figura 12, e a
influéncia sobre todos os picos do difratograma, foram realizados testes com dois tipos de
prensagem de amostras, hidraulica ¢ manual.
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Figura 12 — Difratograma detalhando influéncia do tipo de prensagem sobre pico principal da
gibbsita; em vermelho = prensagem manual, em azul = prensagem hidraulica. Nota-se que a
prensagem hidraulica promove a intensificacfo do pico principal da gibbsita.

A variagiio da intensidade desses picos em fungio do tipo prensagem influencia a
estimativa das proporgdes mineralogicas a partir da difragdo de raios X, por isso a importancia de
sua avaliagfo.

Para os testes de prensagem hidraulica foi utilizada uma prensa Herzog e suportes vazados,
tipo anel. Para a definigfio da melhor condi¢iio de preparac@io de amostras foram preparadas
amostras sob diferentes condi¢Ses de prensagem, variando-se a forga exercida pela prensa e o
tempo de prensagem, como mostra a Tabela 3.

A avaliagfio da melhor condi¢fio se deu pela medida da intensidade do pico principal da
gibbsita e sua relagio com seu pico secundario.

Tabela 3 - Programa teste de condigfio de prensagem

Tonelada \ Tempo (s) | 10 | 20 | 30
1.5 X X
3 X
5 X
10 X X

Na prensagem manual utilizou-se uma prensa e suportes vazados, tipo anel préprios para
prensagem manval (back loading). Para a avaliagdo dos tipos de prensagem foram preparadas dez
amostras para cada condigio e coletados os respectivos difratogramas. Para cada espectro foram
medidas as intensidades e areas de todos os picos identificados. Procedeu-se com o célculo de
médias e dispersdes dos dados e optou-se pela preparagio que apresentou o menor valor de
dispersdo.

4.2.3.2 Testes de tempo de coleta

Nesta etapa coletaram-se cinco difratogramas de cada amostra em cinco tempos diferentes,
baseados nos tempos de coleta por passo angular (step) do difratdmetro, selecionados para o
estudo, que foram 2 s/passo, 5 s/passo, 10 s/passo, 20 s/passo e 40 s/passo. Para cada difratograma
gerado foi feito o refinamento pelo método de Rietveld.



24

Quantificagdo de minerais de bauxita por difrag8o de raios X e sua cotrelag@o com analise quimica

Para os resultados obtidos a avaliagfo foi feita mediante célculos de média e desvio padrio
das diversas fases minerais identificadas ¢ quantificadas.

4.2.3.3 Coleta de difratogramas

A coleta dos difratogramas foi feita no equipamento X'PERT PRO, marca PANalytical
com configuragdo 8-26 e detector sensivel a posigio X Celerator; as condi¢des de coleta foram 45
kV x 40 mA, radiagéio Cu ka, intervalo 20 de coleta de 2,5 a 70°, passo 0,02%s, o tempo de coleta
foi objeto de estudo, sendo inicialmente adotado 5 s/passo, filtro KB de niquel, fenda incidente
fixa /4" e rotag8io (spinner) de 1 rps.

4.2.3.4 Analise grupal

A andlise grupal de difratogramas permitiu averiguar a hipétese inicial de separagdo do
grupo de amostras em trés subgrupos a partir da sua composi¢#o quimica. Os difratogramas foram
submetidos a andlise estatistica através de andlise por agrupamento (cluster analysis) com
programa High Score Plus.
4.2.3.5 Identifica¢do e quantificacio de fases

Definidas as condigGes étimas de preparagio de amostras e de coletas de difratogramas
foram coletados trés espectros de preparagdes diferentes para cada amostra. Procedeu-se entio
com a identificacfio e posterior quantificac@io das fases minerais pelo método de Rietveld a partir
da utilizagéo do software High Score Plus da PANalytical.

A identificacfio das fases cristalinas foi obtida por comparagio do difratograma da amostra
com o banco de dados PDE2 do ICDD - Internatioral Centre for Diffraction Data (2003) e para a
quantificagdo das mesmas foram utilizadas estruturas cristalinas do banco de dados Inorganic
Crystal Structures Database de 2007.

A quantificagdo das fases foi feita pelo método de Rietveld utilizando estruturas
cristalinas do banco de dados Inorganic Crystal Structures Database de 2007. Os seguintes
pardmetros foram considerados no refinamento: background, zero shifi, fator escala, cela
unitaria, B overall, W, V e perfil de pico, além da orientacdio preferencial no caso da gibbsita.
A qualidade dos resultados foi acompanhada em todas as etapas de refinamento a partir do
valor de GOF (goodness of fir) e da qualidade dos graficos diferenciais gerados.

4.2.4 Correlagéo de resultados de analise quimica com resultados de difratometria

A correlagéo dos resultados apresentados pelas duas metodologias para cada uma das
fases minerais quantificadas foi feita mediante a utilizagio de graficos confrontando os
valores médios obtidos para cada diferente amostra estudada.
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5 RESULTADOS

5.1 Estimativa mineralogica baseada em analises quimicas

A Tabela 4 abaixo mostra os valores médios estimados para os contetidos das fases
minerais de todas as amostras estudas, Os desvios relativos foram calculados como a
porcentagem do desvio padréo das vérias determinagdes de teores de cada amostra em relagéo
a seu respectivo valor médio.

Todos os resultados de andlises quimicas dosadas pela MRN e que permitiram tais
quantificagBes encontram-se no Anexo 1. Os valores calculados para as fases minerais de
todas as aliquotas analisadas se encontram no Apéndice 1.

Os desvios obtidos para as estimativas minerais feitas a partir dos teores dosados das
amostras ficaram em sua maioria entre 0,2 e 10,8%. Fora desta faixa estdo as determinacdes
de quartzo. Os altos desvios das an4lises por via imida de silica reativa aliados ao baixo teor
do mineral resultaram em desvios relativos maiores que 100% para a maioria das amostras.
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Tabela 4 — Médias das estimativas mineralogicas apoiadas em andlises quimicas

Amostra

Fases mmerals

Gibbsit i rtz
ALFG Média 76.4 9.4 93 1.0 1.4
Desvio relativo |  1.3% 5.6% 2.9% 2.1% 21.8%
ALGA Meédia 65.7 5.5 253 1.2 0.5
Desvio relativo |  0.9% 10.6% 2.5% 2.3% 49 4%,
Média 83.7 6.5 6.7 1.5 1,0
AlSH Desvio relativo | 1.3% 1.2% 8.6% 0.8% 138.6%
Média 31.9 7.8 6.7 1.4 1.2
SEGC Desvio relativo | 0.6% 5.1% 1.6% 1.2% 138.8%
Média 8.6 61.5 10.8 3.4 10,5
ALOG e e laivo | 318% 11.5% 2.8% 21%  124.1%
AVEG Média 73.8 7.8 11.2 1.1 3.8
Desvio relativo |  0.6% 5.6% 0.5% 1.6% 45.0%
Média 733 9.7 11,9 1.0 1.1
aMGA Desvio relativo| 1.5% 6.1% 2.3% 3.3% 28.2%
Média 78.2 8.5 8.8 1.2 1.5
MES Desvio relativo | 1.2% 2.8% 2.4% 1.3% 119.4%
Média 14,7 51.0 18.2 3.1 2.2
ole Desvio relativo| 2.8% 1.3% 1.4% 1.6% 55.2%
Média 70.6 8.2 13.2 1.1 1.3
GREA Desvio relativo |  0.9% 5.7% 2.6% 2.3% 136.5%
Média 44.8 7.7 41.5 0.9 1.3
GRGA 2 Fesvio relativa | 0.6% 2.3% 1.0% 24%  1228%
Média 78.1 6.9 9.4 1.3 0.5
SROK st relativole_1.3% 3.1% 2.9% 1.8%  20.6%
Média 75 2 13.3 4.4 1.9 2.9
SAKG Desvio relativo | 1.3% 10.1% 5.3% 1.0% 98.5%
Média 69.8 10.8 10,1 1.8 1.7
SAGA i io relativo_1.9% 3.0% 1.1% 0.5%  142.8%
Meédia 78.1 12.5 4.1 1.8 0.6
st Desvio relativo | 1.7% 15.4% 4.9% 3.5% 91.2%
Média 16.2 59,7 5.1 3.8 3.7
] Desvio relativo| 2.7% 9.4% 2.3% 2.8% 39.2%
Média 9.9 65.3 14.4 2.5 1.3
oD Desvio relativo | 1.6% 2.8% 3.1% 7.5% 41.9%
Meédia 80.3 12.0 4.6 1.2 0.8
OIND i Vio relativo | 1.2% 4.3% 9.4% 8.1%  149.7%
Média 75.2 19.0 2.2 1.6 0.3
LN e Vo te ol [016% 2.8% 15.7% 6.8%  97.4%
Média 8.7 72.3 7.6 2.9 0.5
29ND Desvio relativo | 2.6% 6.8% 6.0% 2.1% 90.8%
Média 70.6 23,5 2.5 1.4 0.4
2IND iy o relativa| _1.2% 7.4% 15.9% 6.8%  147.0%
23BX Meédia 41.5 24.3 26,7 2.3 09
Desvio relativo| 1.7% 2.3% 3.0% 9.4% 14.4%
Média 20 1 42.3 28.5 2.0 0.7
25BX Desvio relativo} 2.2% 5.7% 3.7% 10.1% 12.8%
Média 10.7 65 7 12,5 2.6 0.6
28ND Desvio relative | 3.9% 6.6% 5.8% 1.7% 213.1%
Desvio relative | 0, 2% 3.6% 4, 3% 2.0% 1 15 1%
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5.2 Difragio de raios X
5.2.1 Testes de prensagem

Os resultados numéricos obtidos das prensagens sdo apresentados na Tabela 5 e Tabela
6 que detalham, respectivamente, as intensidades e areas dos dois picos mais intensos da
gibbsita ((002) e (110)) visando & avaliagio das interferéncias geradas pelas diferentes
condi¢Ges de preparagdo das amostras. Difratogramas comparativos dos ensaios realizados
sdo apresentados no Apéndice 2.

A prensagem com 10 t foi impraticivel para as duas amostras que apresentam maiores
contetidos de argilominerais em suas composi¢bes, 25BX e AVOG; no momento da
prensagem, as amostras foram expulsas dos suportes e a prensa se aderiu ao material.

As prensagens com 3 e 5 t geraram valores mais elevados de altura do pico principal
(002) da gibbsita comparados com as prensagens de 1,5 t; observou-se ainda que nestas
condi¢cdes ocorreu um aparente deslocamento de picos para as amostras com majores
proporc¢des de argilominerais, sendo que as amostras estavam devidamente niveladas a altura
dos suportes, como mostra a Figura 13 abaixo.

Counts

AVOG1.5ton10s
AVOG1.5ton30s
AVOG3ton10s

400 - AVOGS5ton20s

100 —

v T r r
17 18 19 20
Position [°2Theta] (Copper (Cu)}

Figura 13 - Difratograma comparativo das diferentes prensagens para amostra AVOG

A prensagem em 1,5 t se mostrou menos interferente na intensidade real dos picos da
gibbsita. Segundo os dados observados, o tempo de prensagem durante 30 segundos gera
menor orientagio preferencial comparado com o tempo de 10 segundos.
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Tabela 5 — Altura dos picos (002) e (110) da gibbsita nas diferentes condi¢des de

prensagem (cts)
Amostra ALGG
Intensidade pico (002) Intensidade pico (110) Relagdo (002)/(110)
t/tempo 10” 207 30” 107 207 307 107 207 307
1,5 7496 6739 | 149,1 162,1 50,3 41,6
3 8604,6 190,2 45,2
5 12269.8 145,5 843
10 12959.7 12057,7| 151,8 1613 | 854 74,8
Amostra AVOG
Intensidade pico (002) Intensidade pico (110) Relagdo (002)/(110)
t/tempo 10" 20" 30" 10" 20" 30" 10” 207 307
1,5 4292 3299 77,2 - 5,6 -
3 567.5 54,3 10,5
5 493 55.8 8.8
Amostra 25BX
Intensidade pico (002) Intensidade pico (110) Relagdo (002)/(110)
t/tempo 10™ 207 307 107 207 30” 106” 207 307
1,5 871 824 58,6 - 14,9 -
3 1018 4472 23
5 962.8 30,1 32

Tabela 6 — Area dos picos (002) e (110) da gibbsita nas diferentes condigdes de

prensagem (cts)

Amostra ALGG
Area do pico (002) Area do pico (110) Relagio (002)/(110)
t/tempo | 10” 207 30" 107 200 307 10” 207 307
1,5 618,5 4448 14,8 16,1 41,9 27,7
3 709.9 12,6 56,5
5 1012,3 12 84,4
10 855.4 9948 | 7.5 13,3 113,8 74,7
Amostra AVOG
Area do pico (002) Area do pico (110) Relagio (002)/(110)
t/tempo | 10" 20" 30" 10" 20" 30" 10” 207 307
1,5 28,3 72 79 g 3,7 :
3 46,8 54 8,7
5 32,5 5,5 59
Amostra 25BX
Area do pico (002) Area do pico (110) Relagio (002)/(110)
thempo | 107 207 307 10” 207 30” 10” 200 307
1,5 71,9 594 | 5.8 2 12,4 -
3 67,2 8,8 7.7
5 79.4 15,9 5

As figuras 14 a 16 abaixo mostram os valores de desvios relativos calculados para as
intensidades dos picos de mesma posi¢do angular em fungfio de sua intensidade média,
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comparando os resultados enconfrados para a prensagem manual com os da prensagem

hidraulica na condicéo escolhida acima.

T, + ALGG Prensagam
manual
] « ALGG Frenssgem
i o hdrutico

1% +
0000 100000

Figura 14 — Desvios encontrados para os diferentes tipos de prensagem em funcéo da
intensidade de pico para amostra ALGG
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Figura 15 - Desvios encontrados para os diferentes tipos de prensagem em func#io da
intensidade de pico para amostra SAOG
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Figura 16 - Desvios encontrados para os diferentes tipos de prensagem em fungfo da
intensidade de pico para amostra 25BX



30

Quantificagfo de minerais de bauxita por difragfo de raios X ¢ sua correlagio com andlise quimica

Os resultados dos testes mostram qgue a prensagem manual gerou um menor desvio na
média da intensidade dos picos dos diversos espectros coletados das amostras ALGG e
AVOG; para os picos de maiores intensidades o desvio caleulado para a prensagem manual
mostrou-se até 5% menor quando comparado com a prensagem hidrdulica. Para a amostra
25BX observou-se essa tendéncia para os picos de menores intensidades. A partir do limiar de
100 contagens observou-se a inversdo desta tendéncia, com os picos de maior intensidade da
prensagem manual apresentando desvios matores.

Apesar dos resultados inconclusivos fornecidos pelo teste com a amostra 25BX, por
esta representar um subgrupo de baixa representatividade dentro do grupo de amostras
estudadas a prensagem manual foi definida como mais apropriada para a continuagfio dos
experimentos.

5.2.2 Testes de tempo de coleta
Para as trés amostras utilizadas nesse ensaio se encontram abaixo, nas Figuras 17 a 19,
os desvios relativos calculados em fungfio das porcentagens em massa determinadas para as

diversas fases minerais. Os resultados obtidos de quantificagdo de fases, juntamente com
difratogramas comparativos, podem ser encontrados na sua totalidade no Apéndice 3.

100% —
x -
\-- —
s v

10%

* 2s/step --> 1'10"
® 5s/step -->2'40" K
4 10s/step -> 521"

% 20s/step --> 10'09"
* 40s/step --> 2025"

Desvio relativo

1%
0% 1% 10% 100%
Percentual ern massa da fase

Figura 17 — Desvios relativos das fases quantificas por Rietveld em funcdo da sua
porcentagem em massa para diversos tempos de coleta de espectros da amostra ALGG
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100% - >

10%

* 2s/step --> 1'10"
® 5g/step -->2'4()"
4 10s/step ~> 521" X
x 20s/step --> 10'09" | |
x 4Qs/step --> 20'25"

Desvio relativo

1%
0% 1% 10% 100%
Percentual em massa da fase

Figura 18 — Desvios relativos das fases quantificas por Rietveld em fungio da sua
porcentagem em massa para diversos tempos de coleta de espectros da amostra AVOG
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Figura 19 — Desvios relativos das fases quantificas por Rietveld em fungfio da sua
porcentagem em massa para diversos tempos de coleta de espectros da amostra 25BX

Verificou-se que o desvio relativo calculado para os valores de quantificagio de fase
decrescem na medida em que se aumenta o tempo de coleta do espectro. Esta tendéncia nfio
muito clara para os tempos de 2 s/step e 5 s/step, fica evidente para os tempos maiores de
coleta.

Para a realiza¢io da quantificagfio dos minerais de todas as amostras optou-se pelo
tempo de coleta de 20 s/step por este apresentar o segundo menor valor de desvio e pelo
tempo total de coleta para 40 s/step ser demasiadamente longo (respectivamente 10 minutos e
9 segundos e 20 minutos e 25 segundos para coleta de espectro de difra¢do de raios X).
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5.2.3 Analise por agrupamento

A Figura 20 é um difratograma comparativo das trés amostras escolhidas como
representativas dos subgrupos formados pela analise por agrupamento. O dendograma na
Figura 21 mostra o resultado da andlise grupal realizada com o auxilio do programa High
Score Plus. B possivel constatar 0 agrupamento das amostras estudadas em trés grupos distintos e
a validagdo da separagfio feita anteriormente (escolha de amostras quimicamente distintas),
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Figura 20 — Amostras representativas dos trés subgrupos
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Figura 21 — Dendograma resultante da andlise grupal das amostras estudadas
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No grupo cinza estfio as amostras ALOG, AVOG, SAOG, 03ND, 20ND e 28ND, ricas em
argilominerais. No grupo azul estfo as amostras ALGA, GRGA 2, 23BX e 25BX, com altos
teores de oxi-hidroxidos de ferro. No grupo verde tém-se o restante das amostras, todas com altos
teores de alumina aproveitavel.

5.2.4 Quantificagfo mineral pelo método de Rietveld

Abaixo na Tabela 7 se encontram os resultados médios obtidos para a quantificagéio
mineraldgica por difragio de raios X realizada para o conjunto de amostras estudado. Os
desvios relativos foram calculados como a porcentagem do desvio padrio das varias
determinagbes individuais em relacfio a seu respectivo valor médio. O Apéndice 4 contém
todos valores quantitativos obtidos.
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Tabela 7 — Valores médios e desvios para a quantificagdo de fases por DRX Rietveld

Amostra Gibbsita | Argilominerais | Oxi-hidréxidos de ferre | Anatdsio | Quartzo
ALFG Média 79,14 12,3 6,0 0,7 1,8
Desvio relativo 3,3% 20,0% 110,4% 14,3% 22,0%
ALGA Média 71,50 6,6 21,0 0,7 0,1
Desvio relativo 3. 7% 36,2% 143,8% 37,8% 173,2%
ALGF Média 88,82 6,2 34 1,2 0,3
Desvio relativo 1,7% 21,2% 187,8% 14,4% 57.3%
ALGG Média 89,20 5,0 4,7 1,0 0,1
Desvio relativo 1,1% 15,8% 38,5% 7.1% 63,9%
ALOG Média 13,07 74,7 7.4 49 0,0
Desvio relativo | 25,5% 6,0% 78,0% 5,4% -
AVFG Média 76,30 12,7 7.1 0,7 3,2
Desvio relativo 1,6% 19.9% 70,3% 14,3% 8,3%
AVGA Média 77,87 13,3 7.3 0.8 0,7
Desvio relativo 2,5% 20,3% 57.3% 33,1% 7.9%
AVGE Média 79,67 13,6 53 1,0 0.4
Desvio reiativo 3,9% 21,7% 45,2% 33,3% 15,7%
AVOG Média 24,00 60,1 12,2 34 0,2
Desvio relativo 7,0% 3,1% 16,9% 5.3% 81,3%
GRGA 1 Média 80,27 12,7 6,5 0,5 0,0
Desvio relativo 4,5% 32,1% 50,9% 54,1% 173,2%
GRGA 2 Média 51,43 9,6 36,9 0,6 1.5
Desvio relativo 1,8% 10,6% 43,9% 120,2% 32.2%
GRGF Média 80,13 14,0 4,2 2,0 0,3
Desvio relativo 3.8% 20,7% 93,0% 3,5% 145.3%
SAFG Média 72,23 23,1 1.8 1,9 0.8
Desvio relativo 0,4% 2.8% 54,7% 15,8% 25,0%
SAGA Média 70,67 20,9 6,4 1,8 0,2
Desvio relativo 4,5% 15,4% 10,7% 8,6% 50,0%
SAGF Média 77,70 18,3 2.3 1,5 0,3
Desvio relativo 2,2% 7,8% 124,4% 11,5% 16,9%
SAOG Meédia 28,10 64,6 2,0 5,1 0.1
Desvio relativo | 21,6% 10,2% 115,1% 18,4% 100,0%
03ND Média 12,60 75,9 7.0 34 1,0
Desvio relativo 26,7% 3,0% 69,2% 36,1% 86,6%
04ND Média 78,50 17,9 1,7 1,5 0.4
Desvio relativo 5,9% 23,4% 69,5% 25,8% 51,4%
13ND Meédia 70,59 26,5 1,1 1,7 0,1
Desvio relativo 1,6% 4,4% 22,7% 10,8% 173.2%
20ND Média 18,24 75,6 2,3 3,1 0.8
Desvio relativo 66,9% 14,4% 194,0% 14,8% 86,8%
2IND Média 69,67 27,7 0,7 1.8 0.1
Desvio relativo 1,7% 4,2% 107,9% 11,1% 86,6%
23BX Média 49,49 26,5 21,3 2,0 0,7
Desvio relativo 8,9% 20,6% 34,6% 11,4% 24.7%
25BX Média 22,40 51,2 24,0 1,9 0.4
Desvio relativo 16,1% 6,5% 25,4% 14,9% 86,6%
28ND Média 15,48 74,6 6,1 3,2 0,6
Desvio relativo 49.8% 10,3% 103,1% 47.3% 100,0%
30ND Média 77,60 17,6 2,8 13 0,8
Desvio relativo 0,8% 2,3% 25.3% 4,6% 13,2%
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A fase que apresentou menores valores de desvio relativo foi a gibbsita, dentro da
faixa de 0,4 e 26,7%, com excegfo das amostras 28ND e 20ND, com 49,8% e 66,9% de
desvio relativo, respectivamente. O segundo maior constituinte da maioria das amostras, o
conjunto de argilominerais presentes, apresentou desvios dentro da faixa de 2,3 a 36,2%
relativos.

Os oxi-hidréxidos de ferro, juntamente com o quartzo, apresentaram para a maioria das
amostras estudadas resultados inconsistentes entre si, alcangando valores de desvios relativos
superiores a 100% em muitos casos. O anatésio, apesar de ser um dos menores constituintes
de todas as amostras, apresentou resultados mais compativeis entre si; os desvios relativos
variaram para a maioria das amostras entre 3,4 ¢ 37,8%.

5.3 Correlagio de resultados mineralégicos quantitativos

A Figura 22 abaixo mostra a correlagdio encontrada para as duas técnicas analisadas
para teores de gibbsita e caulinita, juntamente com os desvios relativos obtidos.
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Figura 22 — Comparagio de composic¢io fornecida pelas técnicas estudadas — Gibbsita e
Argilominerais

Observa-se que, tanto para gibbsita e para a caulinita, os resultados quantitativos
fornecidos pelas duas técnicas apresentam altos valores de correlagfo linear (R?), supetiores a
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0,96. Mas a técnica de DRX Rietveld tendeu a sobreestimar a composigfio dos dois minerais.
Também se observa que para varios teores determinados o desvio referente 8 DRX Rietveld é
maior que o da andlise quimica, com excegdo de alguns valores quantificados para
argtlominerais, que chegam a ter desvios tdo grandes quantos os da DRX Rietveld.

A TFigura 23 apresenta os resultados encontrados para os demais minerais
quantificados.
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Figura 23 — Comparago de composi¢do fornecida pelas técnicas estudadas — xi-hidroxidos
de ferro, anatésio e quartzo



37

Lucas Cantinelli Sevillano

Similarmente aos resultados mostrados anteriormente, os resultados quantitativos de
6xi-hidroxidos de ferro e de anatisio apresentam alta correlagio linear, com valor de R?
superior a 0,90. Mas para estes minerais a técnica de difratometria tendeu a subestimar seus
teores. Em relagfio aos desvios calculados para as determinagdes, os erros calculados para as
quantifica¢gdes por DRX Rietveld para 6xi-hidroxidos de ferro foram maiores que os da
analise quimica. Os desvios calculados para as quantifica¢bes de anatdsio por DRX Rietveld
foram em sua maioria superiores aos desvios da analise quimica.

Ja para o mineral quartzo nfio foi encontrada correlagdo linear entre os valores
quantificados pelas duas técnicas; destaca-se ainda que os desvios individuais para as duas
metodologias de quantificacdo foram bastante elevados.

6 CONCLUSOES

No total foram estudadas 25 amostras, sendo 16 produtos de diferentes processos da
usina de beneficiamento, enquanto as outras 9 sfio provenientes da pesquisa mineral. A
separa¢fo desta amostras em trés grupos inicialmente pela composi¢io quimica foi mais tarde
confirmada pela andlise grupal dos difratogramas.

A correlagéio obtida entre os resultados quantitativos das duas técnicas mostrou-se
muito boa para os minerais presentes em maior quantidade na maioria das amostras: gibbsita,
6xi-hidroxidos de ferro e argilominerais, com valores de R? superiores a 0,96.

Os resultados quantitativos por Rietveld para quartzo ficaram muito aquém do
esperado. Este mineral praticamente ndo foi passivel de ser quantificado por difratometria,
apresentando para a maioria das amostras contetidos inferiores a 1%. Esta situacdo se refletiu
na correlagfo nula dos resultados das duas técnicas.

A principio os resultados para quartzo poderiam ser explicados por uma limita¢iio do
método de Rietveld para minerais com teores muito baixos (limite de detec¢fo). No entanto,
os resultados encontrados para anatasio, se ndo desmentem essa hipdtese, a0 menos pdem
duvida sobre ela. Apesar de este mineral ser um dos menores constituintes das amostras, com
teores entre 0,9 e 3,8%, obteve-se um valor de R? satisfatério, igual a 0,908.

Os resultados para o quartzo podem ser causados pela sobreposi¢io dos picos do
quartzo pelos picos da caulinita, o que interfere a tal ponto na quantificagdo daquele mineral
pelo método de Rietveld que a torna invidvel na maioria dos casos.

Além disso, seria necessario atentar para a cristalinidade ndo s6 do quartzo como dos
o6xi-hidréxidos de ferro e do anatisio. Se parte destes minerais estivessem em estado amorfo
ou com tamanho de cristalitos muito pequenos, estes seriam subestimados pela técnica e,
conseqilentemente, propiciariam o aumento das proporgGes dos outros constituintes.

Outro método utilizado para comparar o desempenho das duas técnicas, os desvios
relativos calculados para os resultados quantitativos fornecidos pela difratometria de raios X,
foram para a maioria das amostras muito maiores que os desvios calculados pela estimativa
mineraldgica a partir de andlises quimicas.
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De modo que, apesar da boa correlagio encontrada para os resultados dos principais
constituintes das amostras de bauxita, ndo apenas sfo necessdrios estudos mais aprofundados
para elucidar as questdes levantadas pelos limites da técnica, como s@io necessarios estudos
que uniformizem a preparacéo, coleta e interpretacio dos dados de forma a aumentar a sua
precisdo e viabilizar uma eventual substituicio de andlises quimicas convencionais por
difratometria de raios X ou a conjuga¢o destas duas técnicas.
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ANEXO 1

Resultados de analise quimicas fornecidos pela MRN

Amostra | Data de envio | ALO; ap | SiO; re | ALO; total | Fe,0; | SiO, total | TiO, | PPC
12/4/2010 6,58 31,41 35,59 14,28 32,43 2,32 | 15,38

12/4/2010 6,52 31,25 35,59 14,32 32,45 2,32 | 15,32

03ND 31/5/2010 6,42 30,76 35,08 14,80 32,34 2,51 | 15,27
31/5/2010 6,30 30,82 36,02 14,86 31,38 2,52 | 15,22

26/8/2009 6,46 29,26 33,94 13,76 31,20 2,77 | 18,32

12/4/2010 51,83 5,76 57,90 5,10 591 1,13 | 29,96

12/4/2010 51,87 5,78 57,94 4,98 6,01 1,12 | 29,95

04ND 31/5/2010 52,96 5,38 58,03 4,46 3,75 1,24 | 30,52
31/3/2010 52,86 5,39 58,16 4,40 3,69 1,25 ) 30,50

26/8/2009 51,59 5.91 56,34 4,06 8,81 1,36 | 29,43

12/4/2010 49,06 9,10 57,78 2,40 9,14 1,53 | 29,15

12/4/2010 49,06 9,04 57,71 2,40 9,25 1,50 | 29,14

13ND 31/5/2010 6,32 29,78 35,08 14,88 32,33 2,52 | 15,22
31/5/2010 6,48 30,78 35,31 14,82 32,18 2,48 | 15,21

26/8/2009 48,51 8,64 56,81 1,80 9,19 1,70 | 30,49

12/4/2010 5,82 35,44 38,21 7,90 35,51 2,82 | 15,56

12/4/2010 5,83 35,32 38,23 7,80 3547 2,85 | 15,65

20ND 31/5/2010 5,60 34,16 38,24 7,78 35,35 2,96 | 15,67
31/5/2010 5,52 35,02 37,77 7.88 35,73 2,93 | 15,69

26/8/2009 5,57 29,97 31,85 6,82 30,37 2,84 | 28,12

12/4/2010 46,36 10,83 56,15 2,90 11,07 1,31 | 28,57

12/4/2010 46,36 10,86 56,22 2,88 11,07 1,31 | 28,52

2IND 31/5/2010 45,36 11,87 56,10 2,44 11,96 1,48 | 28,02
31/5/2010 45,24 11,85 56,28 2,38 11,89 1,49 | 28,00

26/8/2009 46,03 9,93 56,18 1,94 11,43 1,49 | 2895

12/4/2010 27,46 11,14 38,69 27,50 11,93 2,06 | 19,82

12/4/2010 27,46 11,15 38,78 27,50 11,89 2,07 | 19,76

23BX 31/5/2010 26,59 11,64 38,66 26,38 12,66 2,40 | 19,90
31/5/2010 26,61 11,68 38,86 26,46 12,70 2,39 { 19,59

26/8/2009 26,61 11,38 40,62 25,62 12,31 2.54 | 18,91

12/4/2010 13,29 20,48 32,34 29,42 21,06 1,74 | 15,44

12/4/2010 13,29 20,32 32,34 29,46 21,10 1,74 | 15,36

25BX 31/5/2010 13,16 20,42 33,00 28,52 21,17 2,07 | 15,24
31/5/2010 13,08 20,33 32,62 28,48 21,15 2,08 | 15,67

26/8/2009 12,59 17,87 28,43 26,85 18,57 2,14 | 24,01

12/4/2010 7,26 32,21 37,03 12,52 32,14 2,59 | 15,72

12/4/2010 7,22 32,37 36,94 12,62 32,13 2,61 | 15,70

28ND 31/5/2010 6,70 32,27 36,14 13,06 32,59 2,60 | 15,61
31/5/2010 6,70 29,62 36,48 13,00 32,32 2,63 | 15,57

26/8/2009 7,02 27.86 31,26 11,28 27,99 2,70 | 26,77

12/4/2010 50,41 6,38 56,88 5,62 6,82 1,22 | 29,46

12/4/2010 50,41 6,38 36,87 5,64 6,83 1,23 | 29,43

30ND 31/5/2010 50,19 6,56 57,02 5,36 6,97 1,20 { 29,45
31/5/2010 50,23 6,47 57,00 5,36 6,94 1,19 | 29,51

26/8/2009 50,27 5,97 55,37 5,07 8,76 1,25 | 29,55




Lucas Cantinelli Sevillano

ANEXO1

Resultados de andlise quimicas fornecidos pela MRN (continuagfo)

Amostra | Data de envio | ALOsap | SiO; re | ALQ, total | Fe,O; | SiQ, total | TiQ, { PPC
3/12/2007 50,34 4,42 54,33 9,05 5,77 1,02 | 29,12
3/12/2007 54,46 9,04 5,72 1,02
3/12/2007 50,13 4,56 54,42 8,94 5,72 1,01 | 28,99
31272007 54,34 8,97 5,70 1,00
422008 48,35 4,30 52,91 9,87 5,52 1,04 | 30,66
4/2/2008 52,85 9,69 5,56 1,03 | 30,87
4/2/2008 50,17 421 55,23 9,16 5,79 1,04 | 28,77

NTIC 4/2/2008 54,87 9,16 5,79 1,04 | 29,14
3/12/2008 50,24 4,86 55,76 9,60 5,74 1,03 | 27.87
3/12/2008 55,86 9,62 5,77 1,04 | 27,72
3/12/2008 49,83 4,05 54,80 9,39 3,67 1,02 | 29,13
3/12/2008 54,48 9,24 5,66 1,00 | 29,62
3/12/2008 49,02 4,23 54,72 9,19 5,98 1,06 | 29,05
3/12/2008 55,09 9,23 5,97 1,07 | 28,64
3/12/2008 49,56 4,34 54,75 9,26 6,06 1,06 | 28,87
3/12/2008 54,92 9,26 6,08 1,06 | 28,69
3/12/2007 9,77 26,60 33,16 18,22 28,35 3,20 | 16,18
3/12/2007 33,36 18,29 28,35 3,19
3/12/2007 9,11 26,75 33,43 18,24 28,49 3,14 | 16,04
3/12/2007 33,39 18,23 28,49 3.15

4/2/2008 9,66 26,00 34,05 18,78 26,06 3,23 ] 17,88
4/2/2008 34,06 18,65 26,16 3,21 | 17,92
4/2/2008 10,78 25,01 39,66 5,28 32,62 3,82 | 18,61

AVOG 4/2/2008 39,40 5,27 3253 3,81 18,98
3/12/2008 8,94 22,88 34,37 18,31 26,14 3,13 | 18,06
3/12/2008 34,49 18,22 26,14 3,14 | 18,00
3/12/2008 9,67 23.72 34,12 18,19 25,58 3,12 | 18,99
3/12/2008 34,27 18,04 25,85 3,12 | 18,72
3/12/2008 9,47 22,31 33,51 17,89 25,59 3,07 | 19,93
3/12/2008 33,84 18,03 25,78 3,09 | 19,26
3/12/2008 9,71 22,35 33,91 17,90 25,63 3,09 | 1947
3/12/2008 33,81 17,89 25,55 3,07 | 19,68
3/1272007 11,08 32,49 38,12 5,03 35,10 3,79 17,78
3/12/2007 37,78 4,89 35,10 3,71
3/12/2007 10,56 32,57 39,09 5,08 35,56 3,83 | 17,63
3/12/2007 38,92 5,08 35,56 3,82
4/2/2008 9,60 25,30 33,05 18,05 2545 3,11 | 2034
4/2/2008 33,78 18,42 25,91 3,18 | 18,72
4/2/2008 10,60 23,47 46,23 4,93 25,53 4,03 19.27

o — 4/2/2008 46,20 4,92 25,43 403 | 1942
3/12/2008 10,49 28,22 40,18 5,15 32,29 3,82 | 18,56
3/12/2008 39,94 5,11 32,09 3,79 | 19,06
3/12/2008 10,56 26,51 37,44 4,96 30,31 3,65 | 23.65
3/12/2008 37,52 4,96 30,41 3.66 | 23,45
3/12/2008 10,13 28,90 38,95 5,08 31,49 3,74 | 20,74
3/12/2008 50,34 4,42 54,33 9,05 5,77 1,02 | 29,12
3/12/2008 54,46 9,04 5,72 1,02
3/12/2008 50,13 4,56 54,42 8,94 5,72 1,01 | 28,99
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ANEXO 1

Resultados de analise quimicas fornecidos pela MRN (continuagfo)

Amostra | Data de envio | ALO; ap | SiO, re | ALO, total | Fe,0; | SiO, total | TiO, | PPC
3/12/2007 51,97 3,28 55,23 9,01 3,71 1,33 | 29,69
3/12/2007 55,55 9,11 3,76 1,33
3/12/2007 51,56 3,35 55,69 9,11 3,67 1,34 | 2945
3/12/2007 55,71 9,07 3,67 1,34

4/2/2008 51,09 3,29 56,43 9,39 3,75 1,37 | 29,07
4/2/2008 56,54 9,37 3,74 1,37 | 28,97
4/2/2008 50,33 2,98 55,68 9,43 3,69 1,37 | 29,83
GRGF 4/2/2008 54,79 9,20 3.64 1,34 | 31,04
3/12/2008 50,44 3,27 56,14 9,54 3,75 1,33 | 29,24
3/12/2008 56,42 9,69 3,78 1,34 | 28,77
3/12/2008 49,62 3,13 54,20 9,34 3,59 1,28 | 31,60
3/12/2008 54,90 9,54 3,68 1,32 | 30,56
3/12/2008 51,10 3,24 56,06 9,65 3,72 1,32 | 2924
3/12/2008 56,01 9,64 3,71 1,34 | 29,30
3/12/2008 50,34 3,14 56,21 9,81 3,78 1,35 | 28,85
3/12/2008 38,77 9,88 3,89 1,37 | 26,08
3/12/2007 51,99 6,02 56,87 3.83 6,23 1,74 | 30,t1
3/12/2007 56,46 3,79 6,16 1,72
3/12/2007 51,56 6,08 57.16 3,86 6,20 1,74 | 30,05
3/12/2007 57,00 3,88 6,15 1,73
4/2/2008 50,82 4,56 58,08 4,15 6,61 1,81 | 29,36
4/2/2008 57.16 4,09 6,53 1,79 | 30,42
4/2/2008 48,32 3,78 53,42 11,83 5,46 0,96 | 28,33
SAGF 4/2/2008 53,18 11,83 5,44 1,03 | 28,51
3/12/2008 51,20 5,47 58,22 4,27 6,18 1,76 | 29,57
3/12/2008 58,31 4,26 6,17 1,76 | 29,50
3/12/2008 50,53 5,43 55,93 4,19 6,09 1,70 | 32,09
3/12/2008 54,65 411 3,93 1,67 | 33,65
3/12/2008 50,79 5,72 58,83 4,36 6,37 1,79 | 28,66
3/12/2008 58,94 4,34 6,35 1,77 | 28,60
3/12/2008 49.19 7.50 56,67 4,38 7,68 1,89 | 29,38
3/12/2008 57,05 4,40 7,73 1,90 | 28,92
3/12/2007 43,39 2,62 45,38 24,96 2,88 1,23 | 24,77
3/12/2007 45,27 24,94 2,89 1,22
3/12/2007 42,94 2,61 44,96 24,52 3,04 1,19 | 24,67
3/12/2007 44,75 24,48 2,97 1,18
4/2/2008 41,78 3,23 45,66 25,23 3,38 1,26 | 24,46
4/2/2008 44 45 24,62 3,39 1,24 | 26,30
4/2/2008 42,78 2,69 435,78 25,10 2,99 1,22 | 24,52
ALGA 4/2/2008 44,29 24,15 2,88 1,17 | 27,54
3/12/2008 42,75 2,57 45,78 25,68 3,00 1,18 | 24,36
3/12/2008 45,42 25,63 3,05 1,18 { 24,70
3/12/2008 42,70 2,28 46,00 25.83 3,04 1,20 | 23,94
3/12/2008 46,01 25,89 3,06 1,20 | 23,85
3/12/2008 42,36 2,32 45,15 25,97 2,96 1,17 | 24,75
3/12/2008 45,57 25,63 3,01 1,17 | 24,62
3/12/2008 42,70 2,85 45,59 25,75 3,01 1,19 | 24,46
3/12/2008 46,54 26,19 3,01 1,20 | 23,07
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ANEXO 1

Resultados de andlise quimicas fornecidos pela MRN (continuacdo)

Amostra | Data de envio | ALOsap | Si0Q, re | Al;O, total | Fe;03 | SiO; total | TiO, | PPC
3/12/2007 48,35 4,79 52,66 11,53 5,44 0,93 | 28,15
3/12/2007 52,70 11,53 5,46 0,93
3/12/2007 48,37 4,72 52,74 11,65 5,56 0,94 | 28,13
3/12/2007 52,76 11,62 5,55 0,94
4/2/2008 51,29 5,07 56,76 4,11 6,20 1,74 | 31,19
4/2/2008 57,00 4,12 6,23 1,75 | 30,90
4/2/2008 47,73 4,26 53,65 11,77 5,50 0,96 | 28,11
4/2/2008 53,71 11,75 5,50 0,96 | 28,08
A 3/12/2008 48,09 4,67 53.53 11,97 3,54 0,96 | 28,00
3/12/2008 53.19 11,92 5,49 0,95 ] 28,46
3/12/2008 46,91 4,59 55,07 12,23 6,01 1,01 [ 25,69
3/12/2008 54,59 12,46 5,96 1,01 | 25,9
3/12/2008 46,47 4,56 52,64 12,14 5,95 1,00 | 2827
3/12/2008 53,01 12,10 5,97 1,00 | 27,93
3/12/2008 4747 4,71 34,59 12,26 5,60 0,96 | 26,60
3/12/2008 53,90 11,97 5,57 0,94 | 27.62
3/12/2007 53,59 3,86 56,95 6,49 4,17 1,42 | 30,30
3/12/2007 57,28 6,48 4,14 1,43
4/2/2008 53,13 3,52 5745 6,72 4,07 1,41 | 30,35
bt 4/2/2008 57,69 6,75 4,12 1,42 | 30,02
3/12/2008 53,32 3,46 57,46 6,74 4,08 1,40 | 30,32
3/12/2008 57,22 6,68 4,06 1,38 | 30,66
3/12/2007 5,44 33,72 34,56 10,83 36,56 3,46 | 15,30
3/12/2007 3422 10,77 36,56 3,43
4/2/2008 5,89 25,99 35,24 11,18 33,59 3,52 | 16,46
Li06 4/2/2008 35,01 11,10 33,44 3,50 | 16,95
3/12/2008 5,44 28,07 34,60 10,58 32,28 3,37 | 19,17
3/12/2008 34,35 10,49 32,09 3,36 | 19,71
3/12/2007 48,18 3,95 52,29 11,16 6,63 1,04 | 28,19
3/12/2007 52,17 11,25 6,65 1,06
4/2/2008 4818 3,48 52,58 11,21 6,75 1,07 | 28,40
AVEFG 4/2/2008 52,81 11,29 6,77 1,07 | 28,05
371272008 47,52 3,56 51,94 11,31 6,63 1,04 | 29,07
3/12/2008 51,85 11,22 6,66 1,04 | 29,23
3/12/2007 49,69 6,96 56,16 4,03 7,77 1,89 | 2926
3/12/2007 56,61 4,07 7.72 1,91
4/2/2008 49,06 5.42 57.01 4,52 7,83 1,91 | 28,72
=S 4122008 56,86 4,50 7,81 1,90 | 2893
3/12/2008 48,25 6,30 55,51 4,61 7,97 1,86 | 30,05
3/12/2008 55,89 4,57 8.00 1,88 | 29,66
3/12/2007 55,19 3,05 58,33 6,02 3,42 1,48 | 30,63
3/12/2007 58,16 5,97 3,42 1,47
4/2/2008 53,50 3,01 58,09 7.35 3,46 1,49 | 29,61
AECE 4/2/2008 57,98 7,33 3.47 1,48 | 29,75
3/12/2008 54,56 3,07 59,21 6,36 3,46 1,47 | 29,29
3/12/2008 58,43 6,45 3,41 1,46 | 30,25




Quantificagfio de minerais de bauxita por difragfio de rafos X e sua correlag#o com anilise quimica

ANEXO1

Resultados de analise quimicas fornecidos pela MRN (continuacio)

Amostra | Data de envio | ALO; ap | 8iO; re | AL O, total | Fe,0, | SiO, total | TiO, | PPC
3/12/2007 51,68 4,13 55,43 8,54 4,72 1,19 | 29,46
31272007 55,43 8,54 4,74 1,18
4/2/2008 50,49 3,86 36,22 8,83 4,66 1,20 | 29,05
A 4/2/2008 55,01 8,59 4,55 1,18 | 30,68
3/12/2008 50,46 4,01 56,29 8,99 4,67 1,22 | 28,84
3/12/2008 56,09 8,97 4,65 1,21 | 29,09
3/12/2007 46,62 5,21 53,85 9,95 5.43 1,85 | 27,68
3/12/2007 53,86 9,95 5.41 1,85
4/2/2008 44,81 4.86 53,20 10,13 5,79 1,85 | 29,03
S 4/2/2008 53,26 10,14 5,84 1,85 | 28,90
3/12/2008 44,89 512 53,77 10,25 5,74 1,83 | 28,40
3/12/2008 53,84 10,17 5,78 1,84 | 28,38
3/12/2007 46,23 4,02 53,74 12,80 4,31 1,06 | 27,23
3/12/2007 53,34 12,70 429 1,05
4/2/2008 45,30 3,66 53,20 13,05 4,62 1,10 | 28,04
GRGA 1
4/2/2008 53,86 13,14 4,60 1,11 { 27,30
3/12/2008 45,96 3,71 54,81 13,48 4,33 1,06 | 26,32
3/12/2008 54,60 13,67 4,37 1,06 | 26,29
3/12/2007 29,27 3,72 32,85 41,11 4,10 0,94 | 19,06
3/12/2007 3235 40,38 4,03 0,92
4/2/2008 29,26 3,61 32,95 41,20 4,08 0,93 | 20,83
GRGA 2
4/2/2008 32,89 41,30 4,07 0,93 | 20,81
3/12/2008 28,94 3,56 3347 42,15 4,29 0.89 | 19,19
3/12/2008 33,52 41,66 4,27 0,90 | 19,64




Lucas Cantinelli Sevillano

APENDICE 1

Estimativa de composi¢fio mineraldgica a partir da analise quimica da MRN

Amostra | Aliquota | Gibbsita _Argilominerais Oxi-hidréxidos de ferro  Anastasio Quartzo
1 77,45 9,40 9,05 1,02 1,35
2 9,04 1,02
3 77,12 9,70 8,94 1,01 1,16
4 8,97 1,00
5 77,29 10,34 9,60 1,03 0,88
6 77,14 10,38 9,62 1,04 0,89
7 76,66 8,62 9,39 1,02 1,62
3 76,51 9,32 9,24 1,00 1,28

ALFG 9 74,38 9,15 9.87 1,04 1,22
10 9,69 1,03
11 77,18 8,96 9,16 1,04 1,58
12 9,16 1,04
13 76,25 9,23 9,26 1,06 1,72
14 75,32 9,66 9,26 1,06 1,54
15 75,42 9,00 9,19 1,06 1,75
16 75,49 928 9,23 1,07 1,61
1 15,03 56,60 18,22 3,20 1,75
2 18,29 3,19
3 14,02 56,91 18,24 3,14 1,74
4 18,23 3,15
5 13,75 48,68 18,31 3,13 3,26
6 14,42 48,49 18,22 3,14 3,35
7 14,88 50,47 18,19 3,12 1,86
8 14,82 51,66 18.04 3,12 1,57
AVOG 9 14,86 55,32 18,78 3,23 0,06
10 18,65 3,21
11 14,77 53,83 18,05 3,11 0,15
12 18,42 3,18
13 14,94 47,55 17,90 3,09 3,28
14 14,98 47,38 17,89 3,07 3,28
15 14,57 4747 17,89 3,07 3,28
16 15,08 47,83 18,03 3,09 3,30
1 17,05 69,13 3,03 3,79 2,61
2 4.89 3,71
3 16,25 69,30 5,08 3,83 2,99
4 5,08 3,82
3 16,14 60,04 5,15 3,82 4,07
6 15,58 59,66 5,11 3,79 4,05
7 16,25 56,40 4,96 3,65 3,80
8 15,95 56,57 4,96 3,66 3,82
e 9 16,58 53,21 5,28 3,82 7,61
10 5,27 3,81
11 16,31 49,94 4,93 4,03 2,06
12 4,92 4,03
13 16,22 58,98 5,13 3,76 4,00
14 16,37 59,79 5,12 3,79 4,06
15 15,58 61,49 5,08 3,74 2,59
16 15,65 61,77 5,04 3,72 2,50




Quantificago de minerais de bauxita por difragfo de raios X e sua correlagio com andlise quimica

APENDICE 1

Estimativa de composi¢io mineraldgica a partir da anélise quimica da MRN

Amostra | Aliquota | Gibbsita Argilominerais Oxi-hidréxidos de ferro  Anastisio  Quartzo
1 79,95 6,98 9,01 1,33 0,43
2 9,11 1,33
3 79,32 7,13 9,11 1,34 0,32
4 9,07 1,34
5 77,6 6,96 9,54 1,33 0,48
6 78,4 7,02 9,69 1,34 0,48
7 76,34 6,66 9,34 1,28 0,46
8 77,66 6,83 9,54 1,32 0,47

GROE 9 78,6 7,00 9,39 1,37 0,46
10 9,37 1,37
11 77,43 6,34 943 1,37 0,71
12 9,2 1,34
13 77.45 6,68 9,81 1,35 0,64
14 77,0 7.00 9.88 1,37 0,6
15 78,62 6,89 9,65 1,32 0,48
16 78,68 6,89 9,64 1,34 0,47
1 79,98 12,81 3,83 1,74 0,21
2 3,79 1,72
3 79,32 12,94 3,86 1,74 0,12
4 3,88 1,73
5 78,77 11,64 4,27 1,76 0,71
6 78,52 11,6 4,26 1,76 0,72
7 77,74 11,55 4,19 1,7 0,66
8 77,68 12,00 4,11 1,67 0,29
=0 9 78,18 9,70 4,15 1,81 2,05
10 4,09 1,79
11 78,91 10,79 4,11 1,74 1,13
12 4,12 1,75
13 78,14 12,17 4,36 1,79 0,65
14 78,32 12,40 4,34 1,77 0,52
15 75,68 15,96 4,38 1,89 0,18
16 75,49 16,34 4,40 1,9 0,05
1 66,54 5,57 24,96 1,23 0,26
2 24,94 1,22
3 66,06 5,55 24,52 1,19 0,43
4 24.48 1,18
5 65,77 5,47 25,68 1,18 0,43
6 65,75 5,57 25,65 1,18 0,43
7 65,69 4,85 25,83 1,2 0,76
8 63,72 4,92 25,89 1,2 3,06
A 9 65,89 5,43 25,23 1,26 3,38
10 24,62 1,24
11 65,82 5,72 25,10 1,22 0,30
i2 24,15 1,17
13 65,48 4,94 25,97 1,17 0,64
14 65,83 5,23 25,63 1,17 0,55
15 65,69 6,06 25,75 1,19 0,16
16 66,02 5,49 26,19 1,20 0,43




Lucas Cantinelli Sevillano

APENDICE 1

Estimativa de composi¢8io mineral6gica a partir da analise quimica da MRN (continuagio)

Amostra Aliquota | Gibbsita Argilominerais Oxi-hidréxidos de ferro  Anastdsio  Quartzo
1 74,38 10.19 11,53 0,93 0,65
2 11,53 0,93
3 74,42 10,04 11,65 0,94 0,84
4 11,62 0,94
5 73,98 9,94 11,97 0,96 0,87
6 73,89 9,83 11,92 0,95 0,87
7 72,17 9,77 12,23 1,01 1,42
8 72,88 10,04 12,46 1,01 1,24
ANGH 9 74,34 8,04 11,83 0,96 1,68
10 11,83 1,03
11 73,43 9,06 11,77 0,96 1,24
12 11,75 0,96
13 71,49 8,70 12,14 1,00 1,39
14 71,37 9,87 12,10 1,00 1,33
15 73,03 10,02 12,26 0,96 0,89
16 73,63 9,96 11,97 0,94 0,89
1 82,45 821 6,49 1,42 0,31
2 82,03 7.36 6,74 1,40 0,62
ALGG 3 81,32 7,94 6,68 1,38 0,33
4 81,74 7,49 6,72 1,41 0,55
5 6,75 1,42 4,12
1 8,37 71,74 10,83 346 2,84
2 8,37 59,72 10,58 3.37 421
ALOG 3 8,52 59,38 10,49 3,36 4,18
4 9,06 55,30 11,18 3,52 7,60
5 11,10 3,50 33,44
1 74,12 8.40 11,16 1,04 2,68
2 73,11 7,57 11,31 1,04 3,07
AVFG 3 73,74 7,72 11,22 1,04 3,03
4 74,12 7,40 11,21 1,07 3,27
5 11,29 1,07 6,77
1 76,45 14,81 4,03 1,89 0,81
2 74,23 13,40 4,61 1,86 1,67
SAFG 3 74,74 13,57 4,57 1,88 1,62
4 75,48 11,53 4,52 1,91 2,41
5 4,50 1,90 7.81
1 84,91 6,49 6,02 1,48 0,37
2 83,94 6,53 6,56 1,47 0,39
ALGF 3 83,49 6,60 6,45 1,46 0,31
4 82,31 6,40 7.35 1,49 0,45
5 7,33 1,48 3,47
| 79,51 8,79 8,54 1,19 0,59
2 77,63 8,53 8,99 1,22 0,66
AVGF 3 77,80 8,49 8,97 1,21 0,66
4 77,68 8,21 8,83 1,20 0,80
5 8,5¢ 1,18 4,55




Quantificagfio de minerais de bauxita por difrag8o de raios X e sua correlagio com analise quimica

APENDICE 1

Estimativa de composi¢iio mineralogica a partir da analise quimica da MRN (continuagéo)

Amostra | Aliquota | Gibbsita _Argilominerais _Oxi-hidréxidos de ferro Anastésio Quartzo
] 71,72 11,09 5,95 1,85 0,22
2 69,06 10,89 10,25 1,83 0,62
SAGA 3 69,42 10,94 10,17 1,84 0,64
4 68,94 10,34 10,13 1,85 0,93
5 10,14 1,85 5,84
1 71,12 8,55 12,80 1,06 0,29
2 70,71 7,89 13,48 1,06 0,62
GRGA 1 3 70,83 8,72 13,67 1,06 0,27
4 69,69 7,79 13,05 1,10 0,96
5 13,14 1,11 4,60
1 45,03 7,91 41,11 0,94 0,38
2 44,52 7,57 42,15 0,89 0,73
GRGA 2 3 44,55 7,51 41,66 0,90 0,74
4 45,02 7,68 41,20 0,93 0,47
5 44,60 7,70 41,30 0,93 4,07
1 9,88 65,45 14,80 2,51 1,58
2 9,69 65,57 14,86 2,52 0,56
PKO3ND 3 10,12 66,83 14,28 2,32 1,02
4 10,03 66,49 14,32 2,32 1,20
5 9,94 62,26 13,76 2,77 1,94
1 81,48 11,45 4,46 1,24 0,37
2 81,32 11,47 4,40 1,25 0,30
PKO4ND 3 79,74 12,26 5,10 1,13 0,15
4 79,80 12,30 4,98 1,12 0,23
5 79,37 12,57 4,06 1,36 2,90
I 75,82 19,68 2,04 1,35 0,04
2 76,28 18,72 2,27 1,40 0,20
PK13ND 3 75,48 19,36 2,40 1,53 0,04
4 75,48 19,23 2,40 1,50 0,21
5 74,63 18,38 1,80 1,70 0,55
1 8,62 72,68 7,78 2,96 1,19
2 8,49 74,51 7,88 2,93 0,71
PK20ND 3 8,95 75,40 7,90 2,82 0,07
4 8,97 75,15 7,80 2,85 0,15
5 8,57 63,77 6,82 2,84 0,40




Lucas Cantinelli Sevillano

APENDICE 1

Estimativa de composigfo mineraldgica a partir da analise quimica da MRN (continuagéo)

Amostra Aliquota | Gibbsita Argilominerais  Oxi-hidréxidos de ferro  Anastisio  Quartzo
1 69,78 25,26 2,44 1,48 0,09
2 69,60 2521 2,38 1,49 0,04
PK2IND 3 71,32 23,04 2,90 1,31 0,24
4 71,32 23,11 2,88 1,31 0,21
5 70,82 21,13 1,94 1,49 1,50
1 40,91 24,77 26,38 2,40 1,02
2 40,94 24,85 26,46 2,39 1,02
PK23BX 3 42,25 23,70 27,50 2,06 0,79
4 42,25 23,72 27,50 2,07 0,74
5 40,94 24,21 25,62 2,54 0,93
I 20,25 43,45 28,52 2,07 0,75
2 20,12 43,26 28,48 2,08 0,82
PK25BX 3 20,45 43,57 29,42 1,74 0,58
4 20,45 43,23 29,46 1,74 0,78
5 19,37 38,02 26,85 2,14 0,70
1 10,31 68,66 13,06 2,60 0,32
2 10,31 63,02 13,00 2,63 2,70
PK28ND 3 11,17 68,53 12,52 2,59 0,07
4 11,11 68,87 12,62 2,61 0,24
5 10,80 59,28 11,28 2,70 0,13
1 77,22 13,96 5,36 1,20 0,41
2 77,28 13,77 5,36 1,19 0,47
PK30ND 3 77,55 13,57 5,62 1,22 0,44
4 77,55 13,57 5,64 1,23 0,45
3 77,34 12,70 5,07 1,25 2,79




Quantificagio de minerais de bauxita por difragéio de raios X ¢ sua correlagdo com analise quimica

APENDICE 2

Difratogramas gerados pelos testes de prensagem
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Figura 24 — Amostra ALGG. Difratogramas comparativos das diferentes prensagens (3D)
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Figura 26 — Amostra PK25BX. Difratogramas comparativos das diferentes prensagens (3D)
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Counts

APENDICE 2

Difratogramas gerados pelos testes de prensagem (continuag&o)
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Figura 27 — Amostra ALGG. Difratogramas comparativos das diferentes prensagens
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Figura 28 — Amostra AVOG. Difratogramas comparativos das diferentes prensagens
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Figura 29 — Amostra 25BX. Difratogramas comparativos das diferentes prensagens



Quantificagiio de mirerais de bauxita por difragéo de raios X e sua correlagio com andlise quimica

APENDICE 3

Resultados dos testes de tempo de coleta

Tabela 8 — Quantificagdo mineraldgica, amostra AVOG, tempo de coleta de 2 s/step

Preparacfio Gibbsita  Argilominerais Hematita Anatasio Goethita Quartzo GOF
1 17,8 70,3 5,7 2,0 4.2 0,0 1,43
2 25,6 59,8 7,0 2,9 3,0 0,8 1,39
3 22,8 63,7 6,5 2,9 3,6 0,5 1,54
4 29,5 57,6 4.6 34 43 0,6 1,39
5 26,4 59,9 7,6 3,1 3,1 0,0 1,35
Média 244 62,3 6,3 2,9 3,6 0.4 1,4
Desvio Padréo 4.4 5,0 1,2 0,5 0,6 0,4 0,1
Desvio Padrio relativo | 18,0% 8,0% 18,6% 18,3% 16,6% 95,6% 5,1%
Tabela 9 — Quantificagfio mineraldgica, amostra AVOG, tempo de coleta de 5 s/step
Preparagio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatésio Goethila Quartzo | GOF
1 227 63,4 8.8 34 1,8 0,1 1,91
2 27,8 56,6 8,7 3,6 3,2 0,2 1,85
3 26,0 59.4 8,0 2,8 3,5 0,4 1,86
4 264 55,8 11,3 32 3.3 0,2 1,81
5 29,5 57,1 7.7 2,9 2,8 0,2 1,86
Média 26,5 58,4 8.9 3,2 2,9 0,2 1.9
Desvio Padrio 2,5 3.1 1.4 0,3 0,7 0,1 0,0
Desvio Padro relativo] 9,5% 5,2% 15,8% 10,6% 23,6% 54,3% | 2.0%
Tabela 10 — Quantificagio mineralégica, amostra AVOG, tempo de coleta de 10 s/step
Preparagéo Gibbsita Arpilominerais Hematita Anatésio Goethita Quartzo | GOF
| 27,1 56,6 8,0 3,7 4,5 0,0 2,75
2 24,9 50,9 7,6 3,6 4.4 0,6 2,84
3 24.9 58,3 9,1 3,6 3,8 0,2 2,79
4 24,5 60,9 6,7 32 4.4 0,3 2,55
5 24,17 60,0 7.9 3.4 3.8 0,2 2,53
Média 25,2 57.3 7.9 3,5 4,2 0,3 2,7
Desvio Padrio 1,1 4,0 0,9 0,2 0,3 0,2 0,1
Desvio Padriio relativo | 4,2% 6,5% 11,0% 5, 7% 8.4% 84,3% | 5,3%
Tabela 11 — Quantificagiio mineraldgica, amostra AVOG, tempo de coleta de 20 s/step
Preparacéo Gibbsita Argilominerais Hematita Anatésio Goethita Quartzo | GOF
1 21,4 63,0 7.2 3,3 4.8 0,4 5,24
2 24,8 58,4 83 3.2 4.9 04 4,93
3 24,0 59,6 8.4 3,5 43 0.2 4,64
4 26,0 58,7 6,9 3.6 4.9 0,0 4,73
5 23,8 60,9 7.4 3,6 4,1 0,1 4,60
Média 24,0 60,1 7.6 34 4,6 0,2 4.8
Desvio Padrio 1,7 1.9 0,7 0,2 0,4 0,2 0.3
Desvio Padrio relativo | 7,0% 3,1% 8,8% 5.3% 8,1% 81,3% | 5,5%
Tabela 12 — Quantificaciio mineraldgica, amostra AVOG, tempo de coleta de 40 s/step
Preparagio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio Goethita Quartzo | GOF
1 22,9 60,7 82 33 4,7 0,2 9,16
2 233 61,0 7,3 33 4,8 0,4 9,16
3 223 62,8 6,7 3.5 4,5 0,2 8,56
4 24,4 58.4 9,0 34 4.6 0,1 9,15
5 23,8 60,6 7.8 3,5 4,1 0,2 8,13
Média 233 60,7 7.8 3.4 4,5 0,2 8,8
Desvio Padro 0,8 1,6 0,9 0,1 0,3 0,1 0,5
Desvio Padrio relativo | 3,5% 2,6% 11,2% 2,9% 6,0% 49.8% | 5,3%




Lucas Cantinelli Sevillano

APENDICE 3

Resultados dos testes de tempo de coleta (continuagéo)

Tabela 13 — Quantificagio mineraldgica, amostra ALGG, tempo de coleta de 2 s/step

Preparaciio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatdsio Goethita Quartzo | GOF
1 829 8.4 7,1 1.3 0,2 0,2 2,33
2 84,7 7.5 6,6 0,7 0.4 0,1 2,33
3 81,3 5,6 11,4 1,2 0,3 0,2 2,51
4 81,5 53 9,9 1,0 1,9 0,4 2,15
5 87,1 7,6 39 0,7 0,3 0,2 2,27
Média 83,5 6,9 7.8 1,0 0,6 0,2 2,3
Desvio Padrio 24 1,4 2,9 0,3 0,7 0,1 0,1
Desvio Padriio relativo | 2,9% 19,7% 37,8% 28,3% 116,0%  49.8% | 5.6%
Tabela 14 — Quantificacdo mineral6gica, amostra ALGG, tempo de coleta de 5 s/step
Preparacdo Gibbsita Argilominerais Hematita Anatdsio  Goethita Quartzo | GOF
I 90,0 4,9 3,9 1,0 0,1 0,2 3,27
2 86,7 4,7 7,1 0,9 0,5 0,1 3,74
3 88,9 5,1 5,2 0,6 0.4 0,0 5,99
4 86,9 4.8 6,6 1,2 0,7 0,1 3,43
5 87,6 4,2 6,7 1,0 0,4 0,2 3,64
Média 88,0 47 39 0,9 0,4 0,] 4,0
Desvio Padrio 1,4 0.3 1,3 0,2 0,2 0,1 1,1
Desvio Padrdio relativo| 1,6% 7,1% 22,%% 25,0% 52,4% 69,7% |27,9%
Tabela 15 - Quantificagdo mineralégica, amostra ALGG, tempo de coleta de 10 s/step
Preparagio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio  Goethita Quartzo | GOF
1 90,5 4,6 3,6 1,0 0,2 0,0 8,01
2 89,2 4,0 5,0 1,2 0,5 0,0 7,62
3 87,3 5,6 5,0 1,1 0,7 0,2 7,62
4 88,5 3,9 5.1 L1 1,3 0,1 6,51
5 84,3 6,2 7,9 1,0 0.4 0,1 8,52
Média 88,0 49 53 1,1 0,6 0,1 7.7
Desvio Padrio 2,4 1,0 1,6 0,1 0.4 0,1 0,7
Desvio Padrio relativo | 2,7% 20,8% 29,5% 7,7% 67,9% 104,6% | 9,7%
Tabela 16 — Quantificagdo mineraldgica, amostra ALGG, tempo de coleta de 20 s/step
Preparacédo Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio  Goethita  Quartzo | GOF
1 90,3 4.8 3,0 1,0 0,9 0,1 15,50
2 89,5 4,6 4.2 0,9 0,6 0,2 (13,70
3 89.7 4,1 4,4 1,0 0,5 0,2 |15,10
4 88,5 5,2 4,3 1,0 0.8 0,0 |13,00
5 87,9 6,2 41 1,1 0,6 0,2 15,10
Média 80,2 5,0 4.0 1,0 0,7 0,1 14,5
Desvio Padriio 1,0 0.8 0,6 0,1 0,2 0.1 1,1
Desvio Padrio relativo | 1,1% 15,8% 14,3% 7.1% 24.2% 63,9% | 7.4%
Tabela 17 — Quantificacfio mineralégica, amostra ALGG, tempo de coleta de 40 s/step
Preparagiio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio  Goethita Quartzo | GOF
1 89,0 55 3.7 1,2 0,6 0,1 29,50
2 90,5 4.3 3,4 1,1 0,6 0,1 27,10
3 89,6 4.1 4.4 1,1 0,6 0,2 29,70
4 89,2 4,5 4,3 1,2 0,6 0,1 24,90
5 88,5 5,5 4,1 1,1 0,7 0,0 2990
Média 89,4 4,8 4,0 1,1 0,6 0,1 28,2
Desvio Padrdo 0.8 0,7 0,4 0,1 0,0 0,1 2.2
Desvio Padro relativo | 0,8% 14,1% 10,6% 4 8% 7.2% 70,7% | 7,7%




Quantificagfio de minerais de bauxita por difragio de raios X ¢ sua correlagdo com andlise quimica

APENDICE 3

Resultados dos testes de tempo de coleta (continuagfo)

Tabela 18 — Quantificagdo mineralégica, amostra 25BX, tempo de coleta de 2 s/step

Preparacio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatisio  Goethita Quartzo | GOF
1 349 35,0 14,1 1,1 14,6 0,3 1,18
2 29,7 51,1 16,5 0,7 1,9 0,1 1,16
3 34.8 45,2 11,2 0,5 8,2 0.0 1,21
4 36.5 40,8 13,9 1,3 7.5 0,1 1,13
5 39.6 33,7 16,5 1,0 8.8 0,3 1,21
Média 35,1 41,2 14.4 0,9 8,2 0,2 1,2
Desvio Padréo 3,6 7,2 22 0,3 4.5 0,1 0,0
Desvio Padrio relativo | 10,2% 17,6% 15,2% 34,7% 550%  83,9% |2,9%
Tabela 19 — Quantificagiio mineralégica, amostra 25BX, tempo de coleta de 5 s/step
Preparagéo Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio  Goethita Quartzo | GOF
1 38,1 36,4 15,3 2,1 7.9 0,4 1,42
2 33,8 317 26,5 1,3 6,1 R 1,25
3 33,9 33,6 22.4 0,7 9,5 0,2 1,19
4 38.6 33,9 19,9 1,6 5.4 0,9 1,33
5 343 36,0 20,7 1,0 7.2 0,8 | 1,24
Média 35,7 343 20,9 1,3 7,2 0,6 1,3
Desvio Padréo 2.4 1,9 4,1 0,5 1,6 0,3 0,1
Desvio Padrdo relativo | 6,7% 5,6% 19,4% 39,6% 22,5% 54,1% | 1,1%
Tabela 20 — Quantificagiio mineralégica, amosira 25BX, tempo de coleta de 10 s/step
Preparacio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatdsio  Goethita Quartzo | GOF
1 33,6 33,2 20,6 1,8 10,3 0,6 1,59
2 30,3 32,3 19.4 1,3 15,9 0,7 1,44
3 29,6 32,8 18,4 1,9 16,4 0.8 1,44
4 33,7 334 16,9 1,6 13,9 0,5 1,64
5 348 32,2 19,4 0,4 12,9 0,4 1,69
Meédia 324 32,8 18,9 1,4 13,9 0,6 1,6
Desvio Padrio 2.3 0,5 1.4 0,6 2,5 0.2 0,1
Desvio Padriio relativo | 7,1% 1,6% 7,3% 43,2% 17,7%  26,4% |74%
Tabela 21 — Quantificagio mineralégica, amostra 25BX, tempo de coleta de 20 s/step
Preparagio Gibbsita Argilominerais Hematita Anatasio  Goethita Quartzo | GOF
1 31,3 36,2 19,9 1.5 10,4 0,5 2,22
2 29,6 34,6 18,2 1,7 15,2 0,6 2,12
3 27,8 41,6 20,7 0,0 9.8 0,2 2,12
4 33,5 30,8 20,4 1,7 13,3 02 2,50
5 34,0 204 21,7 1,2 13,6 0,2 2,49
Média 31,2 34,5 20,2 1,2 12,5 4,3 2,3
Desvio Padrio 2,6 4.8 1,3 0,7 2,3 0,2 0,2
Desvio Padriio relativo | 8.4% 14,0% 6% 58.4% 18,3% 57,3% |8,4%
Tabela 22 — Quantificagfio mineraldgica, amostra 25BX, tempo de coleta de 40 s/step
Preparacio Gibbsita Argilominerais Hematiia Anatdsio Goethita Quartzo | GOF
1 343 30,9 20,1 1,7 124 0,5 3,74
2 31,7 33,3 20,2 1.8 12,8 0,2 3,63
3 32,2 31,6 209 1,8 13,3 0,2 4,04
4 32,2 34,1 18,0 1,7 13,7 0,3 |435
5 35,9 29,0 20,5 1,4 13,3 0,0 4,52
Média 33,3 31,8 19,9 1,7 13,1 0,2 4,1
Desvio Padrdo 1,8 2.0 1,1 0,2 0,5 0,2 0,4
Desvio Padriio relativo | 5,4% 6,3% 5,7% 9,8% 3,9% 75,7% |9,4%
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Figura 1 - Difratogramas com diversos tempos de step da amostra ALGG
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Figura 2 - Dxfratogramas com diversos tempos de step da amostra AVOG
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Figura 3 - Difratogramas com diversos tempos de step da amostra 25BX
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Amostra | Aliquota | Gibbsita | Argilominerais | Oxi-hidréxidos de ferro | Anatésio | Quarizo

1 11,4 76,1 7.8 4,8 0,0

03ND 2 16,4 73,5 3,7 2,9 1,5
3 10 78,0 7.6 2,5 1,5

1 73,3 22,5 2,2 1,9 0,2

04ND 2 82,3 14,3 1,5 1,3 0,6
3 79,9 17,0 1,3 1,2 0,5

1 71 25,9 1,2 1,5 0,0

13ND 2 69,3 27,8 1,0 1,9 0,1
3 71,5 25,7 1,1 157 0,0

1 30,3 65,6 1,4 2,7 0,0

20ND 2 5.9 87,2 2,7 3,0 1,2
3 18,5 73,9 2,7 3,6 1,3

1 69 27,6 0,9 2,0 0.1

2IND 2 71 26,6 0,6 1,8 0,0
3 69 28,9 0,7 1,6 0,1

1 54 22,1 21,5 1,9 0,6

23BX 2 45,2 32,6 19,4 2,3 0,6
3 49,3 24,9 23,0 1,9 0,9

1 21,4 50,4 25,3 2,1 0,8

25BX 2 26,4 48,4 22,9 2,1 0,2
3 19,4 54,9 23.8 1,6 0,2

1 13,1 77,9 4,1 4.9 0,0

28ND 2 24,1 65,8 7,3 2,0 0,6
3 9,2 80,1 6,7 2,7 1,2

1 77,3 13,0 2,5 1,3 0,8

30ND 2 78,3 17,2 2,7 1,2 0,7
3 77,2 17,5 3,1 1,3 0,9

1 82,1 9,5 5.4 0,8 2,2

ALFG 2 77,2 13,0 7,2 0,6 1,9
3 78,1 14,2 5.4 0,7 1,4

1 72,6 4,0 22,8 0,5 0,0

ALGA 2 73,4 7.2 18,8 0,6 0,0
3 68,5 8,7 21,5 1,0 0,3

1 90,3 4,8 3.9 1,0 0,1

ALGG 2 89,5 4,6 4.8 0,9 0,2
3 89,7 4,1 4,9 1,0 0,2
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Amostra | Aliquota | Gibbsita | Argilominerais Oxi-hidréxidos de ferro [ Anatdsio | Quartzo
1 88,3 6,9 3,3 1,1 0,4
ALGF 2 87,6 7,1 3,6 1,4 0,3
3 90,5 4,7 3.4 1,1 0,1
1 11,4 76,1 7,8 4,8 0,0
ALOG 2 10,9 78.3 6,2 4,7 0,0
3 16,9 69,7 8.2 52 0,0
1 81,1 12,7 5,1 0,6 0,3
AVGF 2 81,8 11,2 5.4 1,2 0,4
3 76,1 16,9 5,4 1,1 0,4
1 75,9 15,9 7,0 0,6 0,7
AVGA 2 79,8 10,5 7,9 1,1 0,7
3 71,9 13,6 7,0 0,7 0,8
1 77,3 10,8 7,8 0,7 3.4
AVFG 2 76,7 11,8 7,8 0,8 2,9
3 74,9 15,6 5,7 0,6 3.3
1 21,4 63,0 12,0 3,3 0,4
AVOG 2 24,8 58,4 13,2 3.2 0,4
3 24 59,6 12,7 3,5 02
1 83,3 11,1 4.6 1,0 0,1
GRGF 2 79,8 14,1 4.3 0,9 0,8
3 77,3 16,9 3,7 0,0
1 78,3 15,2 6,4 0,2 0,0
GRGA | 2 84.4 8.0 6,9 0,7 0,0
3 78,1 14,9 6,3 0,7 0,1
1 52,1 9,2 37,5 0,0 1,3
GRGA?2 2 50,4 10,8 36,2 1,4 1,1
3 51,8 8,9 37,1 0,4 2,0
1 71,5 18,0 2,7 1,6 0,2
SAGF 2 79,5 17,0 1,9 1,3 0,3
3 76,1 19,8 2,2 1,6 0,3
1 74,3 17,2 6,4 1,8 0,3
SAGA 2 68,9 22,8 6,4 1,9 0,1
3 68,8 22,8 6,5 1,6 0,2
1 71,9 23,4 1,5 2,2 1,0
SAFG 2 72,5 22,4 2,1 2,0 0,8
3 72,3 23,6 1,9 1,6 0,6
1 23,7 68,1 2,0 6,2 0,0
SAOG 2 35 57,0 3,0 4,8 0,1
3 25,6 68,7 1,0 4,4 0,2




