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RESUMO

A utilizacao dos rejeitos provenientes do beneficiamento da bauxita como
pozolana tem recebido destaque nos ultimos anos como uma alternativa para
sua reutilizagéo. Atrelado a isso, os recentes acidentes envolvendo barragens
reacenderam a preocupagcdo com seu uso e destinacdo desses materiais,
colocando em pauta a necessidade de rotas que possibilitam sua reutilizacao.

Neste contexto, o presente trabalho objetivou caracterizar e avaliar o
potencial dos rejeitos provenientes do beneficiamento da bauxita da Companhia
Brasileira de Aluminio - CBA, para sua utilizagdo como pozolana.

A caracterizacdo da amostra abrange classificacdo granulométrica,
andlises quimicas, difracdo de raios-X e ensaios térmicos. Correlacionando os
resultados deste trabalho com os apresentados na bibliografia € possivel estimar
0 potencial que esses rejeitos apresentam.

Os resultados obtidos neste trabalho indicam o aumento da concentracao
de caulinita nas granulometrias mais finas da amostra sua transformacao para
metacaulinita ocorrendo na faixa de 300 a 500°C. Frente a isso, h& evidéncias
do potencial que a amostra pode apresentar para a obtencdo da metacaulinita
através dos ensaios térmicos, visando sua utilizacdo como argila pozolana.

Pozolana € um material silico-aluminosos que quando substituido
parcialmente ao cimento proporciona melhorias nas propriedades fisicas e

quimicas dos concretos e argamassas.



ABSTRACT

The use of tailings from the mining process of bauxite has received
considerable attention in recent years as an alternative for the reuse of materials
that are disposed in the tailings dams of mining enterprises. Related to this, the
recent accidents involving these dams have raised concerns about the use and
destination of such tailings, showing the need to find alternative routes for the
reuse of these materials.

In this context, the aim of the present study was to evaluate the potential
of tailings from the mining process of bauxite from Companhia Brasileira de
Aluminio -CBA -, for its use as pozzolanic material.

The samples characterization was composed by particle size distribution,
chemical analysis, X-ray diffraction and thermal analysis. Comparing the results
of this study with those observed in the literature sought to estimate the potential
that these tailings present for their reuse as pozzolanic material.

The results obtained in this work indicate the presence of kaolinite in the
sample and its transformation into metacaulinite in the range of 300 to 500°C
through thermal analysis. In this context, there is evidence of the potential that
the sample can present to obtain metakaolin through thermal tests aiming at use
as pozzolanic.

Pozzolanic is a material that when partially replaced to cement providing
improvements in the physical and chemical properties of concrete and mortars.
In view of this, there is evidence of the potential that the sample can present to

obtain metakaolin through thermal tests aiming at its use as pozzolan clay.
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1. INTRODUCAO

A reutilizacdo de rejeitos do processamento mineral se torna uma alternativa
importante ndo s6 por questbes econdmicas, mas principalmente ambientais,
agravados apoés os recentes acidentes envolvendo barragens de rejeitos. Segundo
ANM 2020, somente no Brasil, existem 842 barragens de rejeitos, destas, 62 sédo
classificadas de médio risco e 56 como de alto risco.

Alguns trabalhos como Medina (2011), Potapova & Dmitrieva (2019) e
Barata & Angélica (2012), destacam o potencial dos rejeitos finos do
processamento de bauxita na utilizacdo como argila pozolanica, principalmente
guando apresentam quantidade significativa de caulinita e tratados termicamente
para obtencdo da metacaulinita. Com base nestes trabalhos, esse estudo
apresenta o0s resultados da caracterizacdo de uma amostra do rejeito do
beneficiamento mineral da bauxita da CBA - Companhia Brasileira de Aluminio,
visando sua utilizagdo como pozolana.

O estudo de caracterizagdo da amostra compreendeu: preparacéo fisica da
amostra (homogeneizacdo e quarteamento); ensaios granulométricos por
peneiramento e cyclosizer; analises quimicas (FRX e ICP-MS); difratometria de
raios X (DRX) e ensaios termogravimétricos (ATG).

A bauxita é uma rocha de coloracdo avermelhada, com mais de 40% de
Al203, formada como resultado da acdo dos processos de intemperismo quimico
gue agem sobre as rochas em superficie e subsuperficie (Sampaio et al., 2008).
As bauxitas brasileiras sdo geralmente compostas de gibbsita (hidroxido de
aluminio), Oxidos/hidroxidos de ferro, argilominerais (principalmente caulinita),
oxidos de titanio e, por ventura, um pouco de quartzo.

A usual rota de extracdo de aluminio da bauxita € a hidrometallrgica,
através da lixiviagcdo por soda caustica, conhecida como processo Bayer; no
entanto, antes da lixiviagdo, 0 minério passa por etapas de cominuicdo e
peneiramento, a fim de reduzir os teores de contaminantes (silica reativa) que se
concentram nas fragcbes mais finas do minério (<0,3-0,1 mm). S&o estes rejeitos
finos, composto principalmente por argilominerais (caulinita), quartzo fino e
hidroxidos de ferro, que é caracterizado neste trabalho.

Segundo Barata & Angélica, 2012; Laureano, 2014; Barbosa, 2019; a

transformacdo da caulinita para metacaulinita, que ocorre nas faixas de



temperatura de 400 a 500°C, é o principal vetor para o material apresentar
propriedades pozolanicas. Isso acontece pois o0 processo de formacdo da
metacaulinita ocorre com sua desidroxilacdo (perda de OH), que resulta em um
composto reativo e amorfo.

Pozolanas sdo materiais silicosos com grande quantidade de aluminio e
elevados teores de silica reativa, que sozinhos ndo apresentam atividades
aglomerantes, mas, quando finamente moidos e na presenca de agua, reagem
com hidroxidos de calcio formando compostos derivados de silicato de aluminio
gue possuem com propriedades aglomerantes. Sua adi¢do, juntamente com o
cimento confere melhorias nas propriedades fisicas de concretos e argamassas
(Sabir et al., 2001).

2. METAS E OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é caracterizar a amostra e avaliar o seu potencial
como argila pozolanica, visando sua reutilizacao.
Para tanto, faz-se necessario a realizacdo das seguintes metas:
e Caracterizar quimicamente e mineralogicamente a amostra.
e Analisar através do ensaio térmico a transformacéo da caulinita para
metacaulinita.
e Avaliar o potencial da amostra correlacionando com resultados ja

conhecidos na bibliografia.

3. LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

3.1. Preparacao da amostra e caracterizagéo

3.2.1. Homogeneizacao e quarteamento

A representatividade da amostra é um dos parametros a ser controlado
durante sua manipulacdo, ou seja, a homogeneizacdo e quarteamento devem
refletir em aliquotas de menores massas a distribuicéo e caracteristicas da amostra

original.



O método de homogeneizagado mais utilizado é a pilha de homogeneizacéo,
de cone ou longitudinal, devido a seu baixo custo, sua praticidade e pela
guantidade de material que pode ser manipulado.

Para construgdo de uma pilha em cone, o material & colocado sobre uma
lona quadrada. Os vértices do quadrado sédo levantados, fazendo com que o
material da base da pilha de um dos lados seja rearranjado no topo da pilha, em
cada passada (Chieregati, 2007). J& para a construcdo de pilhas longitudinais, o
material é distribuido, longitudinalmente, em uma bancada, mediante sucessivas
passagens. Construida a pilha, as extremidades sao recolhidas e novamente
espalhadas sobre seu centro (Chaves, 2012). Na Figura 1, temos a representacao

para a construcao de uma pilha longitudinal.

/—

Pilha original |
/— /—

indices pares indices
Bepresentacdo esquematica do quartcamento Inicio de formacdo da pilha de homogeneizacdo
em pilha longitudinal longitudinal

i

Pilha de homogeneizacao longitudinal com as Redistribuicdo do material das extremidades
extremidades cortadas sobre a pilha

Figura 1: Esquema para a constru¢do de uma pilha longitudinal (Sampaio et al., 2007)

3.2.2. Peneiramento

O peneiramento consiste na classificagdo de particulas pelo seu tamanho,
podendo ser realizado tanto via seca quanto via Umida, porém a presenca de
argilominerais pede que o0 peneiramento seja a umido, pois particulas finas
aderidas nas superficies dos graos sdo arrastadas pela 4gua em direcédo as malhas
mais finas das peneiras, permitindo assim a classificagdo mais precisa das

granulometrias finas (Carrisso, 2004).



Apés a secagem e pesagem de cada fracdo granulométrica, a curva de
distribuicdo granulométrica € obtida a partir da % retida ou passante em cada
peneira, totalizando 100% da amostra. Os parametros utilizados, sdo: abertura em
mm, que corresponde a abertura das peneiras utilizadas no ensaio; peso (g) refere-
se a massa da fracdo retida na peneira e as porcentagens retidas e passantes em

cada peneira.

3.2.3. Cyclosizer

Os cyclosizers sdo equipamentos classificadores que se baseiam nos
conceitos de centrifugagcdo em meio aquoso para acelerar a taxa de deposi¢cao das
particulas. Utilizados na determinacgéo da distribuicdo granulométrica de amostras
inferiores a 0,074mm (Sampaio & Silva, 2007).

O circuito completo do cicloclassificadores esta ilustrado na Figura 2, o
equipamento consiste basicamente em: cinco hidrociclones conectados e
instalados em séries, rotdAmetro com escala de L/h (litros por hora), bomba de 4gua,

reservatorio de agua para a alimentacdo, mandémetro e um termoémetro.
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Figura 2: Esquema ilustrativo do cyclosizer (Modificado de: Sampaio & Silva, 2007).

Reservatdrio
de agun

A classificagdo granulométrica no cyclosizer é o resultado da interacdo dos
cinco hidrociclones, onde a fracdo grossa € armazenada nas CA (cameras de

amostras), situadas logo acima do apex dos hidrociclones, e a fracdo fina,
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descarregada pelo vértex, alimenta o préximo circuito e, assim, sucessivamente.
O resultado desta interacdo € a separacdo granulométrica armazenada em cada
CA dos cinco hidrociclones, sendo armazenado no primeiro, a granulometria mais
grossa e a descarregada no ultimo vortex (over), a mais fina.

Nos hidrociclones a entrada tangencial de 4gua pela secdo conica e as
formas cilindricas dos ciclones submetem as particulas a uma aceleracéo
centrifuga. Essa aceleracdo faz com que as particulas de maior diametro atinjam
a parede mais rapidamente e ascendam, por movimentos helicoidais, no
hidrociclones para a CA onde sdo armazenadas. As particulas mais finas no liquido
remanescente sao descarregadas pela saida do vortex, seguindo espirrais
descendentes.

Dentro desse sistema de hidrociclones, as variaveis que agem para a
determinacao das dimensdes da separacdo granulométrica em cada hidrociclones
sdo: vazao, temperatura da agua, massa especifica das particulas e o tempo de
elutriacdo (decantacao).

Para a realizacdo das analises, € colocado por ciclo cerca de 50 ml de polpa
(minério + agua) no alimentador e, em seguida, acoplado no cyclosizer. Com
equipamento montado, abre-se a valvula de agua e define-se a vazédo para o
periodo de alimentacdo, apds essa etapa, tem-se a elutriacdo, realizada em vazao
inferior por cerca de 20 minutos. Encerrado o periodo de elutriacdo, o material é
separado e armazenado em cada hidrociclone, com o overflow do ensaio como o
material passante no ultimo ciclo. Concluido o ensaio, todo o material é coletado e

seco na estufa, sendo posteriormente pesado.

3.2.4. DRX

A anadlise por difratometria de raios X é uma técnica utilizada para a
identificagdo de minerais, a partir da interagéo dos feixes de raios X difratados na
amostra.

A difratometria de raios X baseia-se no bombardeamento de raios X
caracteristicos sobre uma amostra. Apds colidirem com o material, os raios X sédo
dispersos, porém mantém sua frequéncia e comprimento de onda (Jenkins &

Snyder, 1996). Nessa colisdo, os elétrons dos 4&tomos séo excitados, tornando-se



uma fonte de emissao de ondas eletromagnéticas, fendmeno que gera a disperséo
dos raios.

A partir dessa difracdo, que é resultado da interacdo dos raios X com as
estruturas cristalinas dos minerais, € possivel a determinacéo de um difratograma
com a intensidade da radiacdo difratada em funcdo do angulo de incidéncia
(nA=2dsenb - Lei de Bragg). Sua interpretacao leva a identificacdo das estruturas
cristalinas dos minerais presentes, uma vez que € conhecido o padrao

difratométrico de cada mineral.

3.2.5. FRX

A espectrometria por fluorescéncia de raios X (FRX) é uma técnica analitica
utilizada para a identificacdo de elementos quimicos presentes em uma amostra,
sendo capaz de realizar analises qualitativas e quantitativas dos elementos.

As analises de FRX séo baseadas na irradiacéo de raios X sobre os atomos
de determinada amostra fazendo com que tenha a remocédo de um elétron da
camada interna. Com a perda desse elétron, o 4&tomo se torna instavel e se
reorganiza para ocupar o espaco deixado livre. Essa transicdo é acompanhada
pela emissao de um féton de raios x, chamado fotoelétrico.

Cada elemento quimico tem um padréao de emisséo dos fétons quando sao
excitados pelos raios X incidentes, a partir do conhecimento desses padrées é
possivel qualificar e quantificar a composicdo quimica de uma determinada

amostra (Nagata et al., 2001).

3.2.6. ICP-MS

A espectrometria de massa com plasma acoplado € um dos métodos
analiticos com maior eficiéncia para determinacdo de um grande numero de
elementos da tabela periddica presente em uma determinada amostra, tendo seu
limite de deteccéo na ordem de ppm (parte por milhdo) (Severo et al., 2004).

Seu principio consiste na ionizacdo dos atomos de uma amostra para a
geracdo de particulas eletricamente carregadas (ions). Com a introducdo de um
campo magnético esses ions sdo acelerados adquirindo velocidades e trajetorias
diferentes, que dependem da sua massa e, promovendo assim, uma separagao
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dos ions gerados. A determinacdo dos elementos presentes se faz pela razdo da

massa do atomo e sua carga idnica gerada (Rollinson, 1993)

3.2.7. ATG

As analises termogravimétricas (TG) sao utilizadas para determinar as
faixas de temperaturas que ocorrem reacdes exotérmicas e endotérmicas. A
amostra durante o ensaio é continuamente pesada enquanto a temperatura sobe
em uma taxa constante e controlada.

Esta técnica estabelece uma relacéo entre a variacdo da massa da amostra
(perda ou ganho) em determinadas temperaturas e tempo. Possibilitando conhecer
as alteragcbes que o0 aquecimento provoca e relacionar com possiveis mudangas
de fases cristalinas e liberagcdo de substancias volateis, como perda de agua
intersticial ou superficial e desidroxilagao.

3.2. Materiais pozolanicos

Pozolanas sdo compostos silicosos, naturais ou artificiais, que contém
elevado teor de silica reativa. A principal propriedade da adicdo dos materiais
pozolanicos na producdo de concretos e argamassas € sua capacidade de
combinar com os hidroxidos de calcio (CH) presentes nos cimentos.

Pelo alto teor de silica reativa essa combinacgéo resulta na formacéo de
silicatos de célcio (CSH), aluminatos de caélcio (CAH) e aluminossilicatos
hidratados de calcio (CASH); compostos mais estaveis e com propriedades
aglomerantes que, adicionados aos concretos e a argamassas levam a um
refinamento da distribuicio dos tamanhos dos poros e, consequentemente,
melhorias nas propriedades mecanicas e durabilidade (Andrade et al., 2018). O
refinamento do tamanho dos poros esta relacionado com a precipitacdo dos CSH,
CAH e CASH que preenche as cavidades do cimento, adicionando maior
resisténcia e impermeabilidade ao sistema.

Por suas caracteristicas a metacaulinita se tornou uma pozolana de boa
qualidade, conferindo melhorias nas propriedades quando usadas como aditivo
suplementar ao cimento. Sendo um silicato aluminoso reativo quando submetido a

tratamento térmico.



A Tabela 1 apresenta 0s requisitos quimicos estabelecidos pela ABNT —

Associacao Brasileiras de Normas Técnicas, para a classificacdo de matérias

pozoléanicos.

Tabela 1: Classificac6es de materiais pozolanicos
: Classe de ma;erial pozolanico |
Propriedades —— 1

N C E

SiOg + AloOg + FeoOg =70 270 _ >_50_

SO3 . #m | =B | =B
| Teor de umidade <3 < <3 |

Perda ao fogo <10 <6 <6
Alcalis disponiveis em Na»O <15 <1,5 -g 1,5*{

Fonte: NBR 12653/2012

Diversos outros materiais também podem ser utilizados como pozolana, tais
como: cinzas volateis, silica ativa, cinza da casca de arroz e cinza do bagaco da
cana-de-agucar (Santos et al, 2016; Filho, 2008).

3.3. Trabalhos prévios

A utilizacdo de metacaulinita, como material pozolanico, vem recebendo
atencao consideravel nos altimos anos. Os artigos de
Barata & Angélica, 2012; Laureano, 2014; Medina, 2011; Oliveira &
Barbosa 2006; Barbosa, 2019, discutem como rejeitos argilosos podem ser uteis,
se utilizados como aditivos de cimento para confeccéo de concretos e argamassas
com melhor durabilidade.

A caulinita € um filossilicato composto pela sobreposicdo de folhas
tetraédricas de Si conectadas a folhas octaédricas de Al, classificada como um
argilomineral. Em sua ligacdo o Si € combinado somente a atomos de oxigénio,
enguanto a folha de Al se liga também ao grupo OH. A proporcdo composicional
da caulinita & SiO2 (46,54%) Al203 (39,50%) e H20 (13,96%) (Silva e Santana,
2013). O processo de ativagdo da atividade pozolanica ocorre através da
desidroxilagcdo do mineral, onde a quebra e ruptura da estrutura cristalina leva a

formacao de uma fase de transicdo de alta reatividade (Sabir et al, 2001).



A metacaulinita € um produto amorfo, resultante do processo de
desidroxilacéo da caulinita que ocorre quando esta € exposta a temperaturas acima
de 400° C; podendo adquirir propriedade pozolanica. As reacdes de modificacdes
da caulinita pelos processos térmicos séo descritas pelas expressdes abaixo (Silva
e Santana, 2013; Ptacek et al, 2010). Como é destacado, o processo de
desidroxilacéo ocorre entre 450° e 650°C, que consiste na remocao da hidroxila

presente na estrutura do mineral.

() 450 °C a 650 °C Al2Si20s(0OH)4 — Al203:2SiO2 + 2H20
(endotérmico) Caulinita — Metacaulinita

(1)  925°C a 1050 °C 2(Al203.2Si02) — 2Al203.3SiO2 + SiO2
(endotérmico) Metacaulinita — Espinélio + Silica amorfa

(1)  >1050 °C 3(Al203.3Si02) — 2(3Al203.2Si02) + 5 SiO2
(exotérmico) Espinélio — Mulita + Silica amorfa

A desidroxilacdo da caulinita em atmosferas normais resulta em uma perda
de massa de 13,76% (Shvarzman et al., 2003), que corresponde a transicao da
reacdo (ll), caracterizando-se por um evento endotérmico na faixa de 450 até
900°C.

Para a identificacdo da desidroxilacdo da caulinita e, consequentemente, a
formagdo de metacaulinita € comparado os resultados obtidos nas analises de
DRX da amostra tratada in natura com a amostra resultante do ensaio térmico. A
caulinita apresenta pico caracteristico (doo1) = 7A (26 = 12°) (Barata & Angélica,
2012). Assim, uma vez comparando os difratogramas para a amostra in natura e a
resultante do tratamento térmico, o pico caracteristico da caulinita ndo estara
presente na amostra tratada termicamente, sugerindo a perda da hidroxila e
ruptura de sua estrutura cristalina.

Outro ponto importante de se destacar € a presenca da silica e seu
comportamento no material. A silica presente ocorre nas formas reativa e nao

reativa, sendo a nao reativa relacionada ao quartzo, e a reativa a caulinita.



4. MATERIAIS E METODOS
4.1. Materiais

O material de estudo é constituido pelos residuos finos da etapa de
beneficiamento mineral da bauxita da CBA. A amostra foi gerada durante o
processo de centrifugagdo, sendo constituida, essencialmente, por argilominerais,
quartzo e 6xidos/hidréxidos de ferro.

A amostragem foi de responsabilidade da CBA e na Figura 3 € ilustrado o

contexto atual da mineracgéo situada na cidade de Mirai-MG.

Figura 3: Imagem‘de satélite da unidade da CBA localizada em Mirai-MG (Google Earth, 2020)

4.2. Métodos

4.2.1. Preparagdo das amostras

Foi recebida uma amostra de cerca de 6,6 Kg de rejeito fino de bauxita
(Figura 4). Primeiramente, a amostra foi homogeneizada pelo método de pilha
alongada (Figura 5) e, entdo, quarteada em trés partes para prosseguir nas etapas
de caraterizacdo mineral. Trés aliquotas representativas foram geradas da amostra

original, cada uma com cerca de 2 kg.
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Figura 4: Amostra composta pelos rejeitos finos do beneficiamento da bauxita (Lucas Stahl, 2020,

acervo pessoal).

Figura 5: Homogeneiza¢&@o do material pelo método de pilha alongada, para realiza¢éo do

guarteamento da amostra (Lucas Stahl, 2020, acervo pessoal).
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4.2.2. Classificagdo granulométrica

Apés o quarteamento da amostra, uma das aliquotas foi selecionada para a
etapa de classificacdo por faixa granulométrica e, posteriormente, para a
caracterizagcao mineral.

A classificacdo granulométrica consistiu de peneiramento a Umido utilizando
as seguintes peneiras: 0,595; 0,250; 0,125 e 0,074 mm (30, 60, 120 e 200#,
respectivamente); seguida pela classificacdo no cyclosizer do material passante
em 0,074 mm (Figura 6).

Figura 6: Etapa de classificacdo da amostra por peneiramento em meio umido (Lucas Stahl,

2020, acervo pessoal).

4.2.3. Cyclosizer

O material abaixo de 0,074 mm, gerado na etapa anterior de peneiramento,
foi submetido a classificagdo por cyclosizer. Neste equipamento, a amostra em
forma de polpa é inserida no depdsito de amostra/amostrador (50 ml por ciclo), e,
posteriormente, introduzida no primeiro ciclone através da abertura de alimentagéo
(Figura 7).

12



Figura 7: Cyclosizer classificando o material, nesta etapa temos 6 produtos classificados (Lucas
Stahl, 2020, acervo pessoal).

No total foram processados 200 ml, ou seja, (4*50mI=200ml) quatro ciclos e

a Tabela 2 define os parametros de cada ciclo.

Tabela 2: Pardmetros utilizados e obtidos em cada ciclo. Vazao (L/h), tempo (min), presséo (Pa).

_ Vazéo | Vazao | Tempo | Tempo | Presséo | Pressao
Ciclo T(°C)
A E A E A B
1 850 750 5 20 48 36 17,8
2 850 750 5 20 46 35 19,3
3 850 750 5 20 a7 36 19,4
4 850 750 5 20 48 35 19,3
4.3.4. DRX

Neste trabalho, foram realizadas duas coletas de padrdes difratométricos.
Foram utilizadas aproximadamente 5g de cada amostra para a realizacdo das

coletas. A primeira coleta foi realizada em uma amostra in natura do “over” e, a
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segunda, foi realizada com a mesma amostra apés o ensaio de ATG. A escolha da
utilizacdo da amostra “over” para estes ensaios foi pautada nas observacoes que
os argilominerais se concentram preferencialmente nas menores granulometrias,
esperando encontrar as maiores concentragdes de caulinita.

Os difratogramas foram coletados em um equipamento DRX-04
Panalytical — Empyrean, com tubo de Cu, tensao de 40-45 kV/mA e angulo inicial
de 2,5° passo angular de 0,02° e tempo de passo 150 s. As interpretacdes

qualitativas foram realizadas com o software HighScore Plus.

4.3.5. Analises Quimicas (FRX e ICP-MS)

As analises quimicas (FRX e ICP-MS) foram realizadas nos laboratorios da
empresa parceira desse trabalho, a CBA, seguindo as normas e procedimentos

internos.

4.3.6. ATG

O comportamento térmico dos materiais foi analisado pelo equipamento da
Netzsch, modelo STA 449F1. A amostra encaminhada para o ensaio foi a
proveniente dos ensaios de classificacédo no cyclosizer na faixa denominada “over”,
constituindo a granulometria mais fina do ensaio.

Aproximadamente de 5 a 8 mg da amostra foi colocado em um cadinho de
platina. Analisou-se o comportamento térmico dos compdsitos no intervalo de
temperatura de 0 a 1.000°C a 10°C/min.

5. RESULTADOS OBTIDOS

5.1. Peneiramento e distribuicdo granulométrica

Os resultados do peneiramento sdo apresentados na Tabela 3 e na
Figura 8. De modo geral, a amostra € composta por 63% de material abaixo de
0,074 mm.
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Tabela 3: Dados obtidos da etapa de classificagdo granulométrica por peneiramento a Gimido.

Distribuicdo Granulométrica por peneiramento

Peneira (#) | Abertura(mm)| Massaretida (g) % retida % passante
30 0,595 181,48 8,2 91,8
60 0,250 267,75 12,0 79,8
120 0,125 263,61 11,9 67,9
200 0,074 103,74 4,7 63,3
<200 -0,074 1405,86 63,3 0
Total 2222,44 100

Curva de Distribuicao Granulométrica
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Figura 8: Curva de distribuicdo granulométrica elaborada a partir dos resultados do

peneiramento.

A Figura 9, mostra os produtos gerados no peneiramento, o material inferior
a 0,074 mm foi recolhido e visando uma separacao mais eficiente deste material

fino foi direcionado a classificagdo no cyclosizer.
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Figura 9: Amostras retidas em cada peneira, destaca-se que a granulometria abaixo de 0,074mm

foi direcionada para o cyclosizer (Lucas Stahl, 2020, acervo pessoal).

5.2. Cyclocizer

Os resultados das analises do cyclosizer sdo apresentados na Tabela 4 e

na Figura 10. Cerca de 55% da amostra esta abaixo de 10 micrdmetros, sendo o

material passante no vértex do ultimo ciclo classificado como “over”.

Tabela 4: Distribuicdo granulométrica por ciclos.

= Diametro Peso
Diametro . Peso Peso Passante Retido
; efetivo retido
Ciclo efetivo o retido o retido | acumulado |acumulado
corrigido corrigido
(nm) ) (%) (%) (%)
(nm) )
I 50,9 36,6 28,90 28,90 16,4 83,6 16,4
Il 39,9 28,7 10,50 10,50 6,0 77,7 22,3
I 28,7 20,6 13,30 13,30 7,5 70,1 29,9
v 19,4 13,9 14,30 14,30 8,1 62,0 38,0
\Y 15,0 10,8 11,50 11,50 6,5 55,5 44,5
Over 97,90 97,90 55,5 0,0 100,0
Total 176,40 | 176,40 | 100,0
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Figura 10: Grafico com a distribuicdo granulométrica por porcentagem passante em cada ciclo.

5.3. FRX e ICP-MS

Na Tabela 5, é apresentado os resultados das analises quimicas (FRX e
ICP-MS) por faixa granulométrica da amostra. De forma geral, a concentracao de
silica total ocorre preferencialmente nas granulometrias mais grossas, e Fe203,

Al203 e silica reativa se concentrando nas faixas granulométricas mais finas.

Tabela 5: Resultados das analises quimicas apresentados por faixas granulométricas.

SiO; (Total) | SiO, (Reativa) Fe;03 Al,O; Massa
AMOSTRA

XRF ICP-MS XRF S-TIT Gramas
TFT.Q 20,62 6,97 20,75 22,40 42,90
TF +30# 15,49 3,64 14,23 38,90 35,93
TF +60# >25 1,64 10,84 26,40 44,70
TF +120# >25 1,30 8,84 19,00 42,94
TF +200# >25 1,36 11,91 19,80 30,61
TFCICLO 1 >25 2,31 18,34 21,50 28,99
TF CICLO 2 21,44 4,48 23,72 26,20 10,50
TF CICLO 3 16,32 5,35 25,72 26,70 13,39
TF CICLO 4 12,52 6,31 27,49 27,70 14,39
TF CICLO 5 11,10 7,30 28,66 26,80 11,50
TF OVER 18,69 12,78 26,59 18,30 37,92
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5.4. DRX

O difratograma obtido para a amostra “over” proveniente dos ensaios
granulométricos no cyclosizer é apresentado na Figura 11. Nele é identificado a
presenca dos seguintes minerais: caulinita, gibbsita, quartzo e hematita.

Por sua vez, o difratograma da amostra proveniente do ensaio térmico
(ATG) é apresentado na Figura 12. Nele é possivel observar a mudanca no
comportamento do difratograma da amostra tratada termicamente, devido ao
aumento no grau de desordenamento das estruturas cristalinas dos minerais. Os
minerais identificados no difratograma dessa amostra foram a olivina, quartzo,

hematita e espinélio.

235-4436

- Caulinita
- Gipsita

- Quartzo
- Hematita

6000 —

IooR

4000 —

2000 | K K

Position [*2Theta] (Copper (Cu)}

Figura 11: Difratograma interpretado para a amostra “over”.

Importante destacar que no difratograma da Figura 12, o pico caracteristico
da caulinita doox = 7A (26 = 12°) ndo é mais identificado, sugerindo que a

temperatura alcancada foi suficiente para transformacdo em metacaulinita.
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Figura 12: Difratograma interpretado para a amostra “over” proveniente dos ensaios térmicos
(ATG), com destaque para a perda do pico caracteristico de 7A (26 = 12°).

5.5. ATG

O ensaio térmico (ATG) foi realizado com o “over” resultante do cyclosizer,
afim de determinar a temperatura de transformacéo da caulinita em metacaulita.

O resultado do ensaio € apresentado na Figura 13, onde é possivel observar
a ocorréncia de reacdes endotérmicas (I e Il) e exotérmicas (lll) e as variagbes na

massa relacionadas com o aumento na temperatura.

TG /% Flow /(ml/min)
100 Mass Change: -3.97 % (I} 250
200
95
150
90
100
851
(IN) Mass Change: -4.56 % 50
80 1
—10

100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature /°C

Figura 13: Gréfico gerado a partir das analises térmicas (ATG)
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5.6. Dificuldades e alteragdes no projeto

O cronograma das atividades, originalmente proposto, sofreu algumas
alteracdes em razdo da pandemia do corona virus. A coleta e envio da amostra
pela empresa atrasou cerca de 4 meses. Além disto, o acesso e disponibilidade
dos laboratorios de preparacdo de amostras e andlises mineralogicas do
Departamento de Engenharia de Minas e de Petroleo da Escoa Politécnica - USP
foi interrompido por ordem da diretoria, 0 que representou dificuldades na
manipulacdo da amostra nas primeiras etapas de preparacdo, homogeneizacéo e
separacdo das aliquotas a serem enviadas para as analises quimicas e
mineraldgicas.

Com o cronograma ja alterado devido aos diversos atrasos e dificuldades
encontradas, ndo foi possivel a realizacdo de todas as analises originalmente
propostas para a avaliagao do potencial da amostra como pozolana.

Os parametros obtidos no ensaio de ATG serviriam de subsidio para
ensaios fisicos de calcinacdo, que produziriam metacaulinita e que seria
adicionada aos concretos para testar na Associagao Brasileira de Cimento Portland

(ABCP) o aumento de resisténcia ou seu indice de atividade pozolanica.

6. INTERPRETACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Os ensaios de classificacao por peneiramento apontaram que mais de 60%
da amostra é constituida por material abaixo de 0,074mm, sendo que destes, cerca
de 30% do total da amostra possui granulometria abaixo de 10 pum, como
constatado através do ensaio no cyclosizer, sendo classificada como argila muito
fina.

Esses resultados serviram como base para o planejamento das proximas
etapas da caracterizacdo, uma vez que sdo nas granulometrias mais finas do
rejeito da bauxita que se espera encontrar as maiores concentracdes de caulinita.

Interpretando os resultados obtidos nas analises quimicas, realizados por
faixas granulométricas, e também nas analises mineraldgicas (DRX), da amostra
over, observa-se que nas maiores granulometrias estédo as maiores concentracoes
de SiO:2 total da amostra, sugerindo maior concentracao do quartzo. Enquanto nas

granulometrias mais finas (<10um), tem-se o0 aumento progressivo das
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concentragdes de Fe203, Al203 e da silica reativa, relacionadas a maior presenca
de hematita/goethita e caulinita (Al2O3 e silica reativa).

A partir da andlise termo gravimétrica (ATG) foi possivel analisar o
comportamento das transformagfes dos minerais e suas perdas de massas
relacionadas. Na Figura 13, sao identificadas trés perdas de percentual de massa
em temperaturas diferentes: (I), entre 100° e 200°C (3,97% da massa) relacionada
a perda de agua residual na amostra; (Il), entre 200° e 500°C (13,77% da massa)
correspondente & desidroxilagdo da caulinita e (Ill) de 500° a 1000°C
(4,56 %) indicando possivelmente a formacéo de espinélio.

Além disso, outro dado importante observado nas analises de DRX e ATG
é a perda do pico caracteristico dooz = 7A (26 = 12°) da caulinita, sugerindo que
tenha ocorrido quebra ou colapso da estrutura cristalina com a desidroxilacéo e
formacg&o de metacaulinita, como € destaco na Figura 12.

7. CONCLUSOES

Os resultados obtidos nas analises quimicas (FRX e ICP-MS) e de DRX
confirmaram a presenca da caulinita na amostra, indicando suas maiores
concentracfes nas granulometrias mais finas. Tal interpretacdo € baseada na
proporcao de silica reativa e Al2Os que sdo observadas e também pelo fato do
argilomineral caulinita se concentrar preferencialmente nas menores
granulometrias.

Adicionalmente, a curva de ATG, € comparavel com as curvas obtidas por
Silva e Santana, 2013; Ptacek et al, 2010; Shvarzman et al., 2003, onde € descrito
a transformacgéo para metacaulinita entre 300° e 500°C, com a perda de 13,7% da
massa, atribuida a desidroxilacdo da caulinita.

Outro indicativo da transformacédo da caulinita para a metacaulinita, com o
colapso de sua estrutura cristalina, é a perda do pico caracteristico de doo1 = 7A no
padrdo difratométrico da amostra tratada termicamente.

Uma vez confirmada a presenca de caulinita na amostra e, conhecendo a
condicdo de temperatura em gque ocorre sua transformacao para metacaulinita, é
possivel considerar o potencial deste material como pozolana através da rota de
tratamento estabelecida por Barata & Angélica, 2012; Laureano, 2014; Medina,

2011; Oliveira & Barbosa 2006; Barbosa 2019. Porém, para se testar diretamente
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seus resultados quando misturadas ao cimento para confec¢do de concretos e
argamassas se faz necessario a realizacdo de ensaios fisicos. Sendo que esses
ensaios estavam previstos no escopo inicial do projeto, alterado devido as

adversidades e dificuldades proporcionadas pela pandemia do Covid 19.
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