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RESUMO

Este estudo foi dirigido para identificar as causas que determinam a
formacéo de concentrados de zircdo de baixa qualidade, mineral extraido de dunas da jazida
do Guaju, no Estado da Paraiba, e beneficiado em uma rota industrial desenvolvida pela

empresa Millennium Inorganic Chemicals do Brasil S/A.

A caracterizacdo tecnolégica indicou que a jazida do Guaju corresponde a
sedimentos de origem edlica, inconsolidados, constituidos por quartzo (95%), argila (2%) e
minerais pesados (3%) disseminados nas dunas. llmenita, zircdo, rutilo e cianita sdo os
minerais pesados de interesse econdmico na jazida. Devido a caracteristicas mineralogicas e
texturais, o pacote foi dividido, neste estudo, em dois compartimentos: TOPO e BASE. O
primeiro corresponde a parte superior do pacote sedimentar; o segundo, a parte inferior. No
TOPO, 95% dos gréaos tém brilho vitreo, 5% séo opacos, e 20% dos gréos de ilmenita tém
alteracdo parcial ou total para leucoxeno. Na BASE, 2% dos gréos tém brilho vitreo, 98% séo
opacos, e 90% da ilmenita tem alteracdo parcial ou total para leucoxeno. O TOPO possui
concentracdo de minerais pesados quatro vezes maior que a BASE. A opacidade dos graos

decorre de uma pelicula argilo-ferruginosa fortemente aderida e que os envolve.

A empresa produz seis tipos de concentrados de zircdo, cujas qualidades
variam conforme o teor de Zg@ das substancias contaminantegOg,eTiO,, Al,Os; e BOs.
Quanto maior o teor de Zsg@ menores 0s teores das substancias contaminantes, melhor é a
gualidade do concentrado. Pesquisas desenvolvidas em um concentrado de baixa qualidade,
denominaddirconita B indicaram que a formacédo dessa matéria-prima é decorrente de trés
fatores principais: excesso de minerais contaminantes, que ndo sdo eliminados nos processos
eletrostaticos e magnéticos devido a pelicula argilo-ferruginosa; presenca de inclusées

minerais nos zircdes; processo de metamitizacdo nos zircoes.

Identificadas as causas, o estudo progrediu para o estabelecimento de uma
rota alternativa de beneficiamento, para a producédo de concentrados de zircdo mais puros. A
remocdo da pelicula ocorreu com a implementacdo do processo de atricdo (escrubagem),
tendo sido definidos os parametros operacionais otimizados, tanto em escala de bancada de
laboratorio, como em equipamento semipiloto. Removida a pelicula, a matéria-prima foi
submetida a separadores eletrostatico e magnético para a retirada dos minerais condutores

e/ou magnéticos do concentrado. Posteriormente, para a remocao das inclusées minerais dos
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zircoes, foi implementada uma rota que iniciou com o0 aquecimento prévio do concentrado em
forno de microondas, para fraturar as zonas de contato entre as inclusées minerais e a massa
zirconitica, considerando as diferencas entre os coeficientes de dilatacdo dos minerais; seguiu-
se com o processo de moagem, para provocar a quebra dos zircBes portadores de inclusdes e
liberar ou expor as mesmas; posteriormente, o material foi peneirado e a fracdo retida na
malha 0,063 mm foi repassada nos separadores eletrostatico e magnético, para a remocéao das
inclus@es liberadas, ou expostas nos zircdes quebrados.

Tecnicamente, esta rota foi considerada parcialmente eficaz, devido,
principalmente, a baixa granulometria dos grdos de zircdo. Essa caracteristica afetou as
performances na moagem e na separacdo magneética, determinando uma baixa recuperacao do
produto final. Apesar disso, esse produto final teve teor decm@pativel com o do produto
de melhor qualidade produzido na mina do Guaju; entretanto, os teores das substancias
contaminantes ficaram levemente superiores aos minimos exigidos para um produto de alta
gualidade. Devido a baixa producdo anual da matéria-prima, acredita-se que a rota para a
remocao das inclusdes minerais ndo seja economicamente viavel. A atricdo, no entanto, &
perfeitamente viavel, devido aos baixos investimentos de implantacdo e custos operacionais.
Deverda ser implementada no produto denominado Pré-Concentrado de Zircdo (PCZ), gerado
no beneficiamento da ilmenita. A atricAo do PCZ vai condicionar a producdo de massas
maiores de concentrados de zircdo de qualidade superior, diminuindo, conseqientemente, a

formacéo dos produtos de menor qualidade.
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ABSTRACT

This work was conducted to identify the causes that determine the formation
of low quality zircon concentrate, extracted from mineral sands deposits, of the Guaju’s bed,
in the Paraiba State. These deposits are beneficed in an industrial route developed by the

company Millennium Inorganic Chemicals do Brasil S/A.

The technological characterization indicated that the Guaju's bed
corresponds to sediments of wind origin, non consolidated, constituted by quartz (95%), clay
minerals (2%) and heavy minerals (3%) disseminated in the dunes. llmenite, zircon, rutile and
cyanite are the heavy minerals of economical interest in the bed. Due to mineralogical and
textural characteristics, in this study the package was divided in two compartments: TOPO
and BASE. The first one corresponds to the superior part of the sedimentary package; the
second one, corresponds to the inferior part. In the TOPO, 95% of the grains have glass shine,
5% are opaque, and 20% of the ilmenite grains have partial or total alteration to leucoxene. In
the BASE compartment, 2% of the grains have glass shine, 98% are opaque, and 90% of the
iimenite have partial or total alteration to leucoxene. The TOPO compartment has
concentration of heavy minerals four times more than the BASE. The opacity of the grains is

due a clay-ironed coating strongly adhered on the superficial grains that involves them.

The Millennium company produces six types of zircon concentrate, whose
qualities vary according both to the ZrQconcentration and polluting substances
concentration like F©3, TiO,, Al,O3 and BOs. As larger the Zr@concentration, and smaller
are the polluting substances concentration, the quality of the concentrate is better. Researches
developed in low quality zircon concentrate, denomin&@edonita B indicated that the
formation of raw material is due the three main factors: excess of polluting minerals, that
aren’'t eliminated in the electrostatic and magnetic processes, due the clay-ironed coating;

presence of mineral inclusions in the zircons; metamictization process in the zircons.

Identified the causes, the study progressed for the establishment of an
alternative route of improvement, to the production of purer zircon concentrate. The coating
was removed with the attrition process (scrubbing), in which was defined the optimized
operational parameters, both in laboratory bench scale and semi pilot equipment. After the
removal of the coating, the raw material was submitted to electrostatic and magnetic

separators. In these equipments the aim was remove the conductive and/or magnetic minerals
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of the concentrate. Later, for the removal of the mineral inclusions of the zircons, it was
implemented a route that began with the previous heating of the concentrate in microwave
oven, to fracture the contact areas between the mineral inclusions and the zircon mass,
considering the differences among the minerals dilation coefficients; it was followed with the
grinding process, to provoke the break of the zircons that contain minerals inclusions and to
liberate or to expose the same ones; later, the material was sized and the +0,063 mm fraction
was re-treated in the electrostatic and magnetic separators, to the removal of the liberated

inclusions, or exposed in the broken zircons.

Technically, this route was considered partially effective, due, mainly, the
low size of the zircon’s grains. This characteristic affected the performances in both grinding
and magnetic separation, determining a low recovery of the final product. In spite of that, the
final product had Zr@concentration compatible with the better quality product produced at
the Guaju mine; however, the polluting substances concentrations were slightly superiors to
the minima demanded to the high quality product. Due to the low annual production of the
raw material, it is probably that the route for the removal of the mineral inclusions isn'’t
economically viable. The attrition, however, it is perfectly viable, due both to the low
implantation investments and low operational costs. It should be implemented in the product
denominated Pré-Concentrado de Zircao (PCZ), generated during the ilmenite concentration.
The attrition of PCZ will allow the production of larger masses of superior quality zircon

concentrates, decreasing, consequently, the formation of the low quality zircon concentrates.



1 INTRODUCAO

O tema escolhido para o desenvolvimento desta tese de doutorado tem uma
relacdo muito estreita com a vida profissional do pesquisador. Formado em geologia e com
guatorze anos de trabalho em mineradoras no Brasil e no exterior, participando das fases de
projeto e desenvolvimento para extracdo de jazidas aluvionares de ouro e cassiterita, o
pesquisador projetou um plano de pesquisa que pudesse contemplar as trés principais etapas
de um empreendimento mineiro, com as quais teve oportunidades de atuar durante o citado

periodo: pesquisa geoldgica, lavra e beneficiamento mineral.

Contando com a colaboracdo de ex-colegas de trabalho e com o incentivo e
a orientacdo do coordenador do Laboratério de Processamento Mineral, da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul, Professor Dr. Carlos Hoffmann Sampaio, foi escolhida a jazida
de dunas litordneas da mina do Guaju, no Estado da Paraiba, operada pela empresa
Millennium Inorganic Chemicals do Brasil S/A, que produz concentrados de ilmenita, zircéo,

rutilo e cianita. O zircao foi o mineral enfatizado na pesquisa.

O zircdo € um co-produto do beneficiamento de dunas. As caracteristicas da
jazida conduzem a formacéo de concentrados de baixos e altos teores. A matéria-prima de alta
gualidade tem as especificacbes quimicas que determinam um valor comercial atraente.
Entretanto, o produto de baixa qualidade € quase 1/3 do valor comercial do produto melhor
gualificado. O produto de baixa qualidade € denomin@docentrado deZirconita B e
representa cerca de 40% dos concentrados de zircdo produzidos na mina, que somam cerca de
16.650 t/ano.

Na primeira visita a mina, para se coletar as amostras e discutir os rumos da
pesquisa, 0s engenheiros da empresa informaram desconhecer as causas que determinam a
formacéo dos variados tipos de concentrado de zircdo, de origem comum a uma mesma frente
de lavra. Na ocasido, demonstraram interesse em identificar os fatores causadores dessa
segregacao e as possiveis formas de tratamento para transformar o Concentrado de Zirconita
B em um produto comercialmente valorizado, ou para diminuir a sua geracéo,
proporcionando, conseqiientemente, a geracdo de uma matéria-prima mais nobre. Neste
contexto, ficaram, entdo, definidos os principais objetivos da pesquisa: (1) avaliacdo

tecnoldgica da jazida e (2) definicdo de uma rota de beneficiamento mineral alternativa para a



producdo de um concentrado de zircdo de qualidade superior, a partir de produtos de baixa

qualidade.

Durante a pesquisa bibliografica inicial, ndo se obteve indicacdes de
trabalhos anteriores com objetivos compativeis com o0s acima citados. Esse foi o incentivo

para a idealizacédo do projeto cujo desenvolvimento e resultados serdo a seguir apresentados.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 AJAZIDA

O concentrado de zircédo, objeto do estudo, é produzido na mina do Guaju.
Sua jazida localiza-se no Municipio de Mataraca, no Estado da Paraiba, distante 71
quildmetros a noroeste da capital Jodo Pessoa, ha margem direita do rio Guaju, o qual divide
os estados da Paraiba e do Rio Grande do Norte. A &rea fica junto a foz do rio com o0 oceano
Atlantico. A empresa Millennium Inorganic Chemicals do Brasil S/A € a detentora dos

direitos de exploracdo mineral.

2.1.1 Geologia

A geologia regional consiste de depdésitos arenosos litoraneos, do
Quaternario, sobrepostos em sedimentos argilo-arenosos lateritizados e endurecidos da
Formacao Barreiras, do Terciario (DNPM, 1983), que afloram em alguns locais préximos a
praia. Localmente, areias da faixa litoranea formam extensas dunas fixas e moveis de até 70
metros de altura, com intercalacdes de lentes de argila no corpo de minério. A figura 1 mostra

um afloramento de dunas na area.

Figura 1: Dunas litoraneas inconsolidadas na area da mina do Guaju, PB.

As dunas, constituidas basicamente por quartzo (95%) e argila (2%),

incorporam minerais pesados (3%) ora disseminados, ora formando pequenas concentragcdes



nodulares distribuidas irregularmente nas dunas. As ocorréncias determinam que 0s minerais
de valor comercial séo: ilmenita, zircdo, rutilo e cianita; os sem valor comercial s&o:
turmalina, granada, estaurolita, magnetita e monazita, entre outros (Mineracdo Cocal Ltda.,
1992; RIB, 1975).

2.1.2 Lavra e processamento mineral

A lavra é por desmonte mecanico, a céu aberto, realizada por uma draga do
tipo bucket wheelfigura 2), que extrai 870.000 t/més de minério RQNh{of-ming. O
material € bombeado para uma planta flutuante acoplada a draga, que faz um pré-tratamento

gravimétrico com varios conjuntos de espirais Reichert.

Figura 2: Lavra da jazida por dragacket wheet a planta de pré-tratamento acoplada.

O pré-concentrado € conduzido por correias transportadoras até a planta
industrial, onde ocorre a concentracdo dos minerais ilmenita, zircdo, rutilo e cianita através de
equipamentos gravimeétricos, eletrostaticos e magnéticos. A figura 3 mostra o fluxograma
simplificado do beneficiamento. A ilmenita é o principal mineral, sendo produzidas 120.000
t/ano de concentrado. Concentrados de zircdo (16.650 t/ano), rutilo (1.890 t/ano) e cianita

(800 t/ano) sao co-produtos do beneficiamento.
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2.2 O ESTADO DA ARTE DO ZIRCAO
2.2.1 Historia

A palavra zircdo provavelmente é derivada da palavra aatgein que
descreve a cor dourada de uma gema, hoje conhecida como zircdo. Esse mineral era
conhecido ha muito tempo, havendo, inclusive, varias citacdes dele na biblia. Ndo havia
suspeitas de um novo elemento nesses minerais até os estudos de Martin Heinrich Klaproth,
em Berlim, Alemanha, em 1789. Em 1824, Jans Jacob Berzelius isolou, pela primeira vez, um
metal impuro. Somente em 1914 foi possivel a obtencdo do zirconio puro (Hthakey
1993).

2.2.2 Mineralogia

Zircdo (ZrSiQ) e badeleita (Zr¢) sdo os principais minerais que contém
zirconio e hafnio, elementos que estdo sempre juntos. O zircao € a principal fonte de hafnio, e
0 zirconio e o hafnio estdo contidos no zircdo a razéo de 50:1. Além desses minerais, zircbnio
e hafnio também ocorrem como silicatos em combinagdes com ferro, célcio, sédio, manganés
e com outros elementos. Mais raramente combinam com titanio, torio, calcio e ferro para
formar oxidos (Hedrick, 2001).

Cristais de zircdo puro sdo transparentes e tém valor comercial como gemas.
Com contaminantes, as cores variam para amarelo, laranja, vermelho, azul, marrom e verde,
mas sdo raros (Dana, 1978). Nas formas mais comuns sdo encontrados como minerais
resistatos em depositos conhecidos comioeral sands ocorréncias comuns na faixa

litordnea de diversos paises.

O zircbnio € o décimo oitavo elemento em abundéancia na crosta terrestre,
onde ocorre com teor médio de 165 ppm. E um elemento metalico com alto ponto de fus&o. O
oxido de zircbnio, também conhecido como zirconia, tem o quinto maior ponto de fusédo entre
0s Oxidos binarios (USGS, 1998).

As morfologias externa e interna dos cristais de zircdo séo temas abordados

por diversos pesquisadores. Cada cristal registra de forma diferente os processos geologicos a



gue a rocha hospedeira esteve submetida, e a complexidade da morfologia do zircdo depende

da intensidade desses processos (Zegat, 1996).

Os pesquisadores divergem quanto a morfologia externa dos cristais de
zircdo. Vavra (1993) sugere que a morfologia do cristal é resultante da integracéo das taxas de
crescimento variaveis e esta relacionada com a sua genética, onde as taxas de crescimento sao
controladas pelas condigbes ambientais durante a sua cristalizagdo. Pupin & Turco (1972)
propuseram um modelo, onde o desenvolvimento dos prismas € controlado pela temperatura e

as piramides séo controladas pela razdo Al/alcalis.

Internamente, as vezes, sdo observadas algumas fraturas geradas apés a
cristalizagdo, que foram seladas durante um evento metamorfico posterior, devido a

percolacéo de fluidos nessas fraturas (Hartneaah, 1997).

A recristalizacdo € um processo que ocorre nos zircées e pode ocorrer de
varias formas: como cristais novos que envolvem o nudcleo do zircdo, parcial ou
completamente (Wayne & Sinha, 1988), ou como substituicdo irregular de zircdo zonado por
nao zonado, com mudan¢a ha composi¢cdo quimica, denominada de recristalizacdo no estado

solido, sem mudancas na forma euedral externa do zircao (Pidgeon, 1992).

2.2.3 Quimica

O zircdo é composto basicamente por Zr, Si e O. Entretanto, varios outros
elementos podem ser encontrados, tais como: Hf, Y, U, Th, Pb, Fe, Ca, Nb, Al, Ba e Ti, entre
outros. Ao todo, mais de 50 elementos foram encontrados no zircdo (Hetalari990).

Esses elementos-traco podem ser enriquecidos em dominios distribuidos irregularmente ou

em zonas (Koppel & Sommerauer, 1974).

O elemento Fe estd sempre presente e entra na estrutura cristalografica do
zircao substituindo o Si, cuja concentracédo pode variar de 400 a 15.000 ppm (Gorz & White,
1970).



2.2.4 Geologia

O zircdo ocorre como mineral acessorio em uma variedade de rochas igneas
e metamorficas, especialmente naquelas contendo feldspatos sédicos, tais como granito,
sienito e diorito. E um dos primeiros minerais a cristalizar durante o resfriamento de um
magma, onde, algumas vezes, incorpora inclusées. Nas rochas metamorficas é encontrado em

gnhaisses e em xistos (Garnar, 1994; Dana, 1978).

Devido a sua escassa ocorréncia nas rochas primarias, o zircado tem
importancia econdmica em depositos sedimentares, onde ocorre juntamente com ilmenita,

rutilo e outros minerais com densidades elevadas.

Os depositos de minerais pesados sao gerados pela erosdo das rochas, nas
guais estdo presentes como minerais-traco. Devido, especialmente, as caracteristicas de
dureza e resisténcia ao intemperismo quimico sdo transportados por longas distancias, sao
retrabalhados por repetidos processos de concentracdo fluvial, marinha e edlica, e depositam-

se formando importantes ocorréncias econémicas (Muijen & Massee, 1998).

No campo da geocronologia, 0 zircdo € um dos minerais mais datados,
porgue contém de 5 a 4000 ppm de urénio e de 2 a 2000 ppm de tério, constituindo-se em um
dos mais importantes minerais usados na técnica de datacdo U-Th-Pb (Gorz, 1974);
caracteristicas favoraveis, tais como baixa quantidade de Pb e alta quantidade de U e Th,
resisténcia as modificacfes por processos geoldgicos e ocorréncia em muitos tipos de rochas,
favorecem o seu uso em geocronologia (Heaman & Parrish, 1991). Por ser resistente aos
processos geoldgicos, tais como anatexia, metamorfismo ou deformacdes, diz-se que contém
o denominadaeldgio U-Ph de tal forma que grava em sua estrutura os eventos pelos quais
sdo submetidas as rochas que o contém (Lee & Tromp, 1995; Netsdlala996; Deekt al,

1982).

2.2.5 Principais ocorréncias

Ocorréncias econdmicas de zircdo estdo relacionadas a depdsitos
sedimentares conhecidos comuneral sands geralmente ocorrendo ao longo de faixas
litordneas e em associacdo com outros minerais econémicos, como ilmenita, rutilo, estaurolita

e monazita, entre outros.



A Australia tem as maiores reservas e divide com a Africa do Sul o primeiro

lugar em producéo (DNPM, 2002), mas concentragbes econdmicas ocorrem em diversos
paises, conforme dados da tabela 1.

Tabela 1: Reservas e producdo mundial de concentrado de zircao, em 2001.

RESERVAS PRODUCAO
PAIS 10°t % 10°t %
Africa do Sul 14.000 21,0 300 31,2
Australia 30.080 45,2 400 41,6
Brasil 2.226 3,4 21 2,2
China 1.000 1,5 15 1,6
Estados Unidos 5.300 8,1 100 10,4
india 3.800 5,7 19 2,0
Ucrania 6.000 9,0 75 7,8
Outros paises 4.100 6,1 30 3,2
TOTAL 66.506 100 960 100

Fonte: DNPM, Sumario Mineral (2002), modificada.

Segundo o DNPM (2002), as reservas brasileiras somam 2,23 e #8téo
distribuidas nos seguintes Estados: Amazonas (1,66 X),1Bahia (9,24 x 1Dt), Minas
Gerais (9,43 x 10t), Paraiba (2,1 x £@), Rio de Janeiro (1,15 x 16), Rio Grande do Norte
(4 x 10" t), S&o Paulo (9,3 x 1®) e Espirito Santo (5,7 x 16.

A producao brasileira de concentrado de zircdo tem sido efetuada somente
por duas empresas: Millennium Inorganic Chemicals do Brasil S.A., no Municipio de
Mataraca, PB, e Industrias Nucleares do Brasil S.A. — INB, no Municipio de S&o Francisco de
Itabapoana, RJ. A Millennium foi responsavel por 54,0% da producdo interna registrada em
2001. O discreto declinio em relacdo a 2000 deveu-se ao fato de a empresa ter passado por
mudancas na modernizacdo do processamento da lavra. A INB couberam os 46,0% da
producé@o domeéstica de concentrado de zircdo (DNPM, 2002).

2.2.6 Lavra

Os depdsitos de interesse econdmico, na maioria dos paises produtores, séo
placeres inconsolidados ou parcialmente consolidados ocorrendo ao longo de faixas
litordneas. A natureza fisica desses depdsitos, com quantidades minimas de gréos grossos e de

argilas, favorece operacdes de lavra com dragtisrhead-suctiomou bucketline Em areas
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onde a agua é insuficiente para dragagem, os depdsitos sédo lavradmsa@arsou tratores
de esteiras (Garnar, 1994; Muijen & Massee, 1998).

2.2.7 Tratamento de minério

As operagfes de tratamento de minério ROM sédo similares nos diversos
projetos demineral sandspelo mundo. As diferengas relacionam-se as caracteristicas

mineraldgicas dos depadsitos, peculiares em cada jazida (Garnar, 1994).

Os minerais pesados, cujos teores variam de 3 a 10% no ROM, sao
concentrados pela remocédo de quartzo e de outros minerais leves por processos gravimetricos.
Inicialmente, pode haver um estagio de peneiramento para eliminacdo das fracbes mais

grossas, geralmente com baixas concentracdes ou sem minerais econémicos.

Para a remocao dos leves, os processos via Umida podem ser com cones e
espirais Reichert, ou outros classificadores hidraulicos. Se necessério, os concentrados séo
escrubados para a remocao de alguma cobertura superficial que possa interferir nos processos
a seco. Os concentrados sdo, entdo, secados e separados em ilmenita, leucoxeno e rutilo, por
técnicas de separacfes magnética e eletrostatica. O material remanescente é posteriormente
tratado com espirais, mesas concentradoras, separadores eletrostaticos e magnéticos para a

concentracdo de zircao (Garnar, 1994; Muijen & Massee, 1998).

2.2.8 Mercado

Alta dureza, elevado indice de refracéo e elevado ponto de fuséo {£)800
sdo caracteristicas que favorecem a aplicacdo do zircdo, da zircdnia ou do zircénio em
variadas aplicagdes industriais. Historicamente, concentrado de zircdo tem sido o melhor co-
produto na industria denineral sandsmas o0s precos tiveram uma relativa turbuléncia, com
curtos periodos de pre¢os muito altos, seguidos por longos periodos de baixo preco médio. A
situacéo tende a mudar e hd uma expectativa dos pregos se manterem nos niveis atuais, 0s
guais sao significativamente superiores a média dos precos histéricos. Isso se deve ao fato de
que 80% do consumo de concentrado de zircdo estar sendo aplicado em produtos que
requerem as propriedades fisicas e quimicas do mineral, as quais sdo dificeis de serem
encontradas em outros materiais, e cuja substituicdo seja efetiva na relagcdo custo/beneficio
(Gambogi, 1997).
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Em longo prazo podera ocorrer significativa diminuicdo da oferta de
concentrado de zircdo, a ndo ser que novas fontes de producdo de concentrado sejam
colocadas em producéo. Pesquisadores americanos informaram que depdésitos de fosfato, areia
e cascalho tém potencial para produzir quantidades substanciais de zircénio em forma de
subproduto. Em aplicacbes nucleares, o zircdo pode ser substituido com limitacdes por
columbita e tantalita, enquanto que materiais sintéticos e titdnio podem substitui-lo em uso de
laboratorio quimico. Algumas aplicacdes de fundicdo podem ter a cromita e a olivina como
substitutos do zircdo. Dolomita e espinélio refratario também podem substitui-lo em certas
aplicacdes que exigem alta temperatura (DNPM, 2002). A tabela 2 mostra o preco médio para

concentrados de zircdo nos ultimos anos.

Tabela 2: Preco médio para concentrados de zircao.

Concentrado de zircao 1999 2000 2001
R$/t * 595 691 864
USS$/t ** 300 340 350

* . concentrado produzido e comercializado no Brasil.

**: concentrado produzido e comercializado nos EUA.
Fonte: DNPM, Sumario Mineral (2002), modificada.

2.2.9 Principais usos

Aproximadamente 95% de todo o zirconio consumido estd na forma de
zircao, 6xido de zircdnio, ou outras substancias quimicas de zirconio. O restante € consumido
como zircoénio metdlico e ligas contendo zircénio. O zircdo usado para revestimentos em
moldes de fundicdo aumenta a resisténcia a penetracdo de metal e da4 um acabamento
uniforme. Moido ou granulado, o zircdo é usado em pinturas refratarias. Zircdo na forma de
tijolos refratarios e blocos sdo usados em fornos. Oxido de zirconio estabilizado exibe alta
reflectancia e boa estabilidade térmica, sendo usado como um opacificante e pigmento em

coberturas coloridas para diversos produtos ceramicos (Hedrick, 2001).

Por ser quimicamente inerte, ter excelentes propriedades termais, ter baixa
expansdo termal no calor e estabilidade em temperaturas extremamente altas,
zircao/zirconia/zircbnio tém sido utilizados em diversos segmentos industriais. Algumas

aplicacdes especificas sdo citadas a seguir (Garnar, 1994):
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ceramicas tradicionais: concentrado de zircdo moido é usado em coberturas

esmaltadas;

fundicdo: concentrado de zircdo é usado como revestimento de capsulas e moldes para

a fundicdo de aco;

refratarios: concentrado de zircdo é fundido para a fabricacdo de tijolos refratarios
usados em estufas e na fabricacdo de artigos para laboratério. Refratarios de ZrO
podem ser usados em temperaturas de até @60 ZrQ funde-se completamente

em 2760°C;

abrasivos: concentrado de zircdo é convertido em, Zr@sado na fabricagdo de
produtos abrasivos de zirconia e alumina-zircbnia. O concentrado também é usado na

limpeza de plantas de geracao de eletricidade;

opacidade: concentrado de zircdo também € usado como opacificante em porcelanas
vitrificadas. Devido ao seu alto indice de refracdo, atua como o pigmento gdenTiO
tintas, dando uma aparéncia de branco opaco nos materiais que tém baixo indice de

refracéo;

zirconio metalico: produzido de concentrado de zircdo, pela reagcdo com cloro na
presenca de carbono e convertendo o tetracloreto em esponja metélica. Esse material é
trabalhado para produzir uma variedade de artigos metélicos. A esponja contém 2,5%
Hf, o qual € muito dificil de separar. Zircbnio puro, sem hafnio, € utilizado em reatores

de usinas atbmicas;

compostos de zircbnio sdo preparados e vendidos para 0s seguintes usos: oxicloreto de
zirconio: cobertura em téxteis; carboneto de zircbnio: abrasivo; tetracloreto de
zirconio: refino de Al e Mg; sulfato de zircbnio sédico: precipitacdo de proteinas,
estabilizador de pigmentos e opacificante de papéis; hidreto de zirconio: moderador de

Néutron;

outros usos: gemas ornamentais. Pode ser confundido com diamante, devido ao lustro;

valvulas eletrdnicas; materiais cirdrgicos; bulbos para lampad#astie filamentos
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de lampadas; desodorizante; ligas: aco combinado com zircdo torna a liga mais

resistente a fadiga e a impactos.

- Hafnio: embora relativamente abundante na natureza, os custos de extracdo do
elemento sdo extremamente altos. O concentrado de zircdo é a Unica fonte comercial
de héafnio. Com alto ponto de fusdo (2280) e excelente resisténcia em uma
variedade de ambientes corrosivos, tem sido utilizado em aplicacbes especiais que

requeiram essas propriedades (Garnar, 1994).
2.2.10 Padrdes de qualidade

Concentrados de zircdo devem ter as seguintes especificacbes (Garnar,
1994): ZrQ+HfO,: 65-66% (minimo); F®s: 0,02-0,10% (maximo); Ti® 0,10-0,35%
(méximo); AkOs: 0,2-2,0% (méaximo). A distribuicdo granulométrica e a forma das particulas

sdo importantes, dependendo das aplicacdes em fundigéo.

O concentrado de zircdo de alta qualidade produzido na mina do Guaju tem
a seguinte andlise quimica tipica: ZfBIfO,: 66,0%; FgOs: 0,11%; TiQ: 0,06%; AbOs:
0,8%; SiQ: 32,2%; BOs: 0,1% (Millennium).

2.3 METAMITIZACAO EM ZIRCOES

A extrema dureza do zircao e sua capacidade de resistir a multiplos ciclos de
erosdo, intemperismo, deformacdo e metamorfismo sugerem que 0s cristais sejam
particularmente resistentes, permanecendo impenetraveis durante aqueles mecanismos de
desagregacdo (Lee & Tromp, 1995). Embora resistente a acdo de forcas externas,
internamente ocorre um processo de alteracdo denominado metamitizacdo, resultante da

substituicdo de U e Th por Zr na rede cristalina do zircdo (Garnar, 1994).

O decaimento natural da radioatividade do U e Th gera o denominado "
recoil’, ou recuo nuclear, fragmentacdo e excitacdo de yai&Sses processos provocam
pontos de desordem na rede cristalina, caracterizados por atomos deslocados, vacancias e
atomos intersticiais. A energia de recuec6il energy é da ordem de 100 keV. Isso nao
apenas cria um enorme dano estrutural, mas também resulta na ejecdo de nucleos da rede

cristalina do zircdo. Assim, a metamitizacdo provoca uma elevada expansdo do volume da
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rede cristalina, gerando pressdes internas que causam fraturas no cristaletEaljnpP87;
Matzke, 1982).

Como a concentragdo de U e Th ndo é uniforme no zircéo, resultado das
variacdes durante o crescimento do mineral, a expansédo do volume na metamitizagdo ocorre
em diferentes taxas. Em geral, as zonas mais ricas em U e Th irdo expandir muito mais
rapidamente que as zonas pobres nesses elementos. Essas expansdes heterogéneas criam
pressdes internas por todo o zircdo, suficientes para fratura-lo. As fraturas servem como um
caminho potencial para a penetracdo de fluidos, permitindo a lixiviagdo dos elementos
(Nasdaleet al, 1996; Lee & Tromp, 1995; Murakami al, 1991).

A substituicdo de 8 e TH* por Z#* é limitada pela semelhanca do raio
ionico desses atomos (em torno de 1 A). & Rivoduto do decaimento do U, tem raio iénico
maior (~1,3 A), raz&o pela qual o Pb é excluido da estrutura do zircdo, e o produto final da
metamitizacdo € uma massa vitrea, recristalizada e amorfa, de composi¢cdo zirconitica
(Wopenkaet al, 1996; Matzke, 1982).

As areas com alto grau de metamitizacao geralmente contém teores elevados
de elementos-traco em relacdo as éareas proximas do mesmo cristal que néo estdo
metamitizadas (Nasdadd al, 1996).

Estudos de Hartmanet al (2000) em zircGes metamitizados do Granito
Cacapava, no Rio Grande do Sul, com o objetivo de entender os resultados geocronoldgicos e
as trocas quimicas entre o zircdo e o ambiente metamorfico, foram concentrados na
verificacdo de U, Th, Pb, Hf, Y e Fe. A figura 4 mostra um zircdo do Granito Cacgapava,
imagem obtida por BSE. A area marcada com um circulo mostra uma zona metamitizada
(recristalizada), e os pontos assinalados (A até F) foram analisados por SHERIMRIe
High Resolution lon Microprohe As analises determinaram que as partes metamitizadas
estdo fortemente enriquecidas em Fe (~100 vezes), entre outros elementos. A figura 5 mostra
a quantidade de Fe nos pontos assinalados. E interessante observar as diferencas acentuadas
de teores entre as areas ndo metamitizadas (bandas claras do cristal na figura 4) e as
metamitizadas (bandas escuras do mesmo cristal). Informalmente, o professor Hartmann
(Instituto Geociéncias/UFRGS) comentou que a massa vitrea das bandas escuras pode conter
até 10% de Fe.
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Figura 4: Zircdo com o destaque de uma area metamitizade.Hartmanet al. (2000).

9680

Figura 5: Gréfico dos teores de Fe correspondentes aos pontos assinalados na figura 4.
Fonte: Hartmanet al. (2000).

A andlise de trés populacdes de zircoes do depdsito de Thor Lake, no
Canada, realizada por Sméhal (1991), ilustrou como a estrutura do zircdo pode acomodar
ions externos com o processo de metamitizacdo. Cerca de 40% do Zr foi substituido por
cétions, tais como Y, Terras Raras, Nb, U, Ca, etc., enquanto que somente uma baixa

porcentagem de Si foi substituida por Al e P.

Krogh & Davis desenvolveram estudos relativos a geocronologia, usando

zircoes metamiticos. Em geral, os estudos mostraram que zircbes ou partes de zircbes que se
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tornaram metamiticos sdo susceptiveis ao ataque por solucdes que podem causar alteracdes, e

qgue Ca, Al, Fe e #D sdo introduzidos na estrutura dos cristais.

2.4 MICROONDAS

Microondas séo radia¢ces eletromagnéticas ndo-ionizadas cujas frequéncias
dividem-se em trés bandas: UHHIt(a high frequency de 300 MHz a 3 GHz; SHF
(superhigh frequengyde 3 a 30 GHz; EHFektremely high frequengyde 30 a 300 GHz. A
energia das microondas é derivada da energia elétrica com uma eficiéncia de conversédo de
aproximadamente 50% para 2450 MHz e 85% para 915 MHz (Haque, 1999).

O aquecimento por microondas oferece algumas vantagens sobre o
aguecimento convencional: aquecimento rapido; transferéncia de energia ao invés de calor;
aguecimento seletivo de material; aquecimento volumétrico; rapidos acionamento e parada; o

aguecimento comega no interior do material; elevado nivel de seguranga e automacao.

2.4.1 Conceito basico de aquecimento por microondas

O aquecimento de um material por microondas depende de sua constante
dielétrica. A constante dielétrica € a medida da habilidade do material em retardar a energia
das microondas que passam através dele. Nos metais, as microondas sao refletidas e néo o
aquecem. Os metais em geral tém alta condutividade e sdo classificados como condutores.
Materiais transparentes deixam passar as microondas e sao classificados como isolantes.
Materiais que absorvem as microondas séo facilmente aquecidos e séo classificados como

dielétricos (Haque, 1999). A figura 6 indica essas propriedades.

2.4.2 O uso de microondas em tratamento mineral

Ford & Pei (1967), em Haque (1999), aplicaram a energia das microondas
para 0 aquecimento de alguns compostos de Oxidos e sulfetos. Os autores concluiram que os
compostos de cores escuras agueciam rapidamente em altas temperaturas (1000 °C), e que as
taxas de aquecimento de compostos de cores escuras foram muito maiores do que aqueles de

cores claras.
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Figura 6: Interacdo de microondas com matenfaise: Haque (1999), modificada.

Chenet al. (1984) publicaram os resultados sobre o aquecimento de 40
minerais em microondas, dividindo-os em dois grupos: (1) os minerais ndo aqueceram ou
agueceram pouco; (2) os minerais agueceram bastante. Muitos silicdiosat@s, sulfatos e
alguns 6xidos e sulfetos cairam no primeiro grupo. Alguns éxidos metéalicos, como hematita,
magnetita e cassiterita aqueceram rapidamente e cairam no segundo grupo. O zircdo foi um
dos silicatos testados que caiu no primeiro grupo. Nos testes, os parametros de operacao
foram: (1) — frequéncia (2450 MHz), poténcia (150 W), tempo de exposi¢cao (5 minutos); (2) —
freqUéncia (2450 MHz), poténcia (30 a >150 W), tempo de exposi¢céo (3 a 5 minutos).

Walkiewicz et al (1988), em Haque (1999), realizaram testes de
aguecimento em minerais e compostos inorganicos. A tabela 3 mostra alguns resultados. Este
estudo também revelou que o aquecimento rapido de minérios de matriz transparente, em
microondas, gera fadiga térmica de suficiente magnitude para criar microfraturas ao longo dos
limites dos minerais. Isso melhora a eficacia nos processos de moagem ou lixiviagdo. Neste
aspecto, Salsmast al (1996) usaram um modelo numérico para determinar a resposta
termodindmica em rochas com calcita e pirita durante tratamento em microondas, indicando
que ocorre uma reducdo meork indexcom o tratamento. Kingman & Rowson (1998)
reportam que os minerais de corpos de minérios possuem propriedades mecéanicas e térmicas
diferentes. Quando a energia € aplicada, fadigas de diferentes magnitudes podem ser geradas
na rede cristalina, seja por processos de resfriamento ou de aquecimento. Isso € devido as
diferencas entre os coeficientes de expanséo térmica das diferentes espécies minerais. A

fadiga gera fraturas localizadas de natureza inter e transgranular. Fitzgibbon & Veasey (1990)
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indicaram que essas fraturas levam a uma significativa reducao da resisténcia a moagem e que

a energia de microondas pode diminuir 0s custos dos processos.

Tabela 3: Temperaturas atingidas por minerais aquecidos em microondas.

MINERAL COMP. QUIMICA TEMP. (°C) TEMPO (minutos)
Hematita FeOs 182 7
Magnetita FeO, 1258 2,75
Pirita FeS 1019 6,76
Ortoclasio KAIS4Og 67 7
Quartzo SiQ 79 7
Zircao ZrSiQ 52 7

Fonte: Haque (1999), modificada.

Chunpenget al. (1990), em Haque (1999), também realizaram testes de
aguecimento com microondas em varios 6xidos, sulfetos e carbonatos, utilizando 50 gramas
de amostras passantes na malha 0,074 mm, e os parametros 500 W de poténcia, 2450 MHz de
freqiéncia e 4 minutos de tempo de exposi¢cdo. Os resultados indicaram que a maioria dos

oxidos e sulfetos agueceu rapidamente, atingindo altas temperaturas.

Standishet al. (1991), em Haque (1999), reportaram que o tamanho da
particula € um fator também importante, mas ndo necessariamente consistente para o
aquecimento de materiais granulares em microondas. Segundo esses autores, por exemplo, o
aquecimento de alumina de granulometria fina aquece mais rapidamente que a grossa,

enguanto que a hematita de granulometria grossa aquece mais rapido que a fina.
2.5 ULTRA-SOM

O som percorre um fluido como uma onda de pressdo em trés dimensodes,
consistindo de ciclos alternados de compressao e rarefacdo. A freqiéncia mais usada como
forca ultra-sdnica varia entre 20 e 100 kHz. E a denominada baixa freqiiéncia e € utilizada em
sonoquimica, biologia e limpeza. Frequéncias maiores do que 1 MHz sdo usadas para
diagnésticos médicos, monitoracdo de processos industriais, alarmes, etc. Durante o ciclo de
rarefacdo a pressdo negativa desenvolvida pela for¢ca ultra-sdnica é suficiente para vencer as
forcas intermoleculares relacionadas ao fluido, resultando na formacdo de microbolhas. O

ciclo de compressdo subsequente pode originar bolhas de desestruturacdo, quase
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instantaneamente, liberando uma grande exploséo localizada de energia. Esse processo é
conhecido como cavitacdo, que pode ser definido como o fenbmeno de formacéo, crescimento

e colapso de microbolhas no meio submetido a agdo das ondas ultra-sénicas. O fenébmeno da
cavitacao acustica gera altas temperaturas (~5000 °C), pressdes (~2000 atm) microlocalizadas
e geracdo de microjatos de alta velocidade, capazes de perfurar materiais sélidosetFarmer

al., 2000a; Suslick, 1994). A figura 7 ilustra o processo.

compress8o  compress@o  compress8o  compress8o

AIANANANWAN
VEAVIAVIRVIRV

rarefagio rarefacBo rarefacgo rarefagio rarefacio
' - ® . 5000 °C
2000 atm

formacao bolhas crescem em
alcancam  — ——m ;

das bolhas sucessivos ciclos 1aman§h|:|s sofrem violento
T colapsa
Instévels

Figura 7: Fendmeno da cavitacdo acustieate: Suslick (1994), modificada.

2.5.1 O uso de ultra-som no tratamento de minérios

No tratamento mineral, a energia de cavitacdo tem sido utilizada em
diversos processos. Gaete-Garraetbal. (2000) usaram ultra-som para cominui¢cao de rochas
duras, e concluiram que o processo originou produtos de alta qualidade e com menos gasto de
energia do que os sistemas convencionais. Singh (1999) investigou o efeito das ondas sénicas
na eficiéncia do desaguamento de carvéo fino na filtragem a vacuo, e concluiu que o pré-
tratamento com ultra-som tem potencial para aumentar a taxa de filtragem. Earaher
(2000a) aplicaram ultra-som para remover pelicula de argilomineraj©g d@superficie de
areias quartzosas, que interfere na eficacia operacional de equipamentos eletrostaticos e

magnéticos usados na purificacdo da silica. Os resultados indicaram uma reducéo do teor de
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Fe,0O3 de 0,025% para menos de 0,012%; a reducdo do teor.@¢ depende da poténcia
sbnica, enquanto que o uso de reagentes na polpa diminui o tempo de operacdo do
equipamento.

Farmeret al (2000b) aplicaram ultra-som em minerais pesados de depdsitos
de dunas da costa oeste da Australia, também portadores de pelicula argilo-ferruginosa.
Segundo os autores, minerais pesados que tinham alta resistividade (ndo-condutores) eram
também mais hidrofobicos, enquanto que aqueles com baixas resistividades (condutores) eram
hidrofilicos. Além disso, processos que produzem aumento na resistividade também
produzem aumento na hidrofobicidade, e vice-versa. Os resultados mostraram que para 0S
condutores (ilmenita, rutilo e leucoxeno) a sonificacdo na agua aumentou tanto as
propriedades condutoras como as hidrofilicas. Quando os mesmos testes foram realizados nos
nao-condutores (zircdo) a sonificacdo na dgua aumentou a resistividade e a hidrofobicidade,

como era esperado. A tabela 4 mostra os resultados dos testes aplicados.

Tabela 4: Efeito de ultra-som na resistividade de minerais pesados de dunas.

RESISTIVIDADE p (2 ¢cm)
Amostra Zircao Leucoxeno lImenita
N&o tratada 1,410E + 11 1,09E + 11 8,133E + 10
Ultra-som + agua 3,309E + 11 3,70E + 10 2977E + 10

Fonte: Farmeet al (2000b), modificada.

Farmeret al (2000a) compararam a performance entre os processos de
atricdo e ultra-som na reducéo de®sade areias quartzosas. Com ultra-som, os testes foram
realizados em polpas com &cido sulftrico diluido, solucdo de hidroxido de sodio e solucéo de
carbonato de sédio. A mesma amostra foi submetida a uma série de testes de atricdo, sendo
utilizado as mesmas concentracfes das solucdes. Na atricdo, foram formadas polpas com 65%
de sélidos e tempo de 4 minutos, enquanto que no ultra-som as polpas foram de 33% de
sélidos e tempo de 2 minutos. A tabela 5 mostra que os melhores resultados foram obtidos no
tratamento com ultra-som, em todas as solugdes. Quanto ao uso destas, NafliD;e Na

promoveram as melhores performances.
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Tabela 5: Comparacado entre resultados de testes de atricdo e ultra-som em areias quartzosas

com pelicula de E©s.

Concentracgéo Tempo Temperatura FeOs
Processo da solucao (%)| (minutos) (°C) (%)

Amostra 0,025
Digestdo com agua régia 60 60 0,010
Atricdo com HSOy 0,01 4 60 0,026
Ultra-som com HSO, 0,01 2 30 0,017
Atricdo com HO 4 60 0,024
Ultra-som com KO 2 30 0,018
Atricdo com NaOH 0,037 4 60 0,017
Ultra-som com NaOH 0,03 2 30 0,012
Atricdo com NaCOs 0,322 4 20 0,019
Ultra-som com NzCOs; 0,2 2 30 0,013

Fonte: Farmeet al (2000a), modificada.

O uso de ultra-som varia desde pequenas células de laboratério de 100 a 200

W, até grandes tanques industriais de varios kW.
2.6 ATRICAO

Sdo poucas as informacdes sobre operacdes de atricdo em publicacbes
relacionadas a tratamento mineral. Taggart (1945) descreve o processo, também conhecido
como escrubagem, como sendo a operacdo onde ocorre a separacdo de graos unidos por
material argiloso, por precipitados salinos, ou por material semelhante, pela acdo de forcas
relativamente fracas. O processo € o resultado do atrito entre os gréos de durezas elevadas, em

polpa sob intensa agitacéo.

Hoyeret al. (2001) relatam a performance de um equipamento na remocao
de uma pelicula alumino-silicatada em grdos de concentrado de ilmenita de um depdsito
australiano, para otimizar a recuperacdo do concentrado. Neste estudo, 0os autores realizaram
testes em escala de laboratorio, obtendo sucesso na remocdo da pelicula sem afetar
substancialmente a granulometria do material. Os parametros operacionais foram: atricdo a
seco e a umido (80% de sélidos); rotacdo de 1200 rpm; tempos de 24, 49 e 98 segundos para
atricdo a umido e 35, 70 e 140 segundos para atricdo a seco; incrementos no consumo de

energia de 5, 10 e 20 kW.h/t. Os resultados indicaram que a alumina e a silica foram
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removidas rapidamente com 5 kW.h/t. Posteriormente, 0s autores realizaram testes em planta
piloto somente com atricdo a umido, com taxas de alimentacdo variando entre 0,4 e 1,5t/h e
tempos de operacéo variando entre 21 e 41 minutos. Os resultados foram muito similares aos
testes de laboratério para a alumina, mas variavel em relacdo a silica, com o argumento de
gue poderia ter havido diferengas na quantidade de silica livre nas duas amostras alimentadas
na planta piloto. Numa terceira etapa de testes, os autores conduziram experimentos paralelos
com lixiviagdo acida nas mesmas amostras. Os resultados indicaram que a eficiéncia da
atricdo é comparavel com a da lixiviacdo, porém os custos da primeira sdo substancialmente

inferiores ao da segunda.
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3 METODOLOGIA
3.1 ETAPAS E MATERIAIS

O projeto de pesquisa foi elaborado para ser desenvolvido em duas etapas
principais e consecutivas, onde o0s resultados da primeira etapa fundamentariam os
procedimentos para a segunda. Na primeira etapa realizou-se uma série de investigactes
cientificas no corpo de minério e nos minerais do concentrado de zircdo, o que se denominou
de avaliacdo tecnologica dos materiais. Na segunda etapa foram implementados variados
processos de tratamento mineral no pré-concentrado de zircdo e no concentrado de zircao, a
fim de se definir uma rota alternativa ao atual fluxograma de beneficiamento de zircdo na
mina, com o objetivo de se gerar um produto mais puro, com qualidade superior ao

concentrado de zircao originalmente pesquisado.
3.2 AVALIAGAO TECNOLOGICA DOS MATERIAIS

A pesquisa na jazida e nos concentrados de zircdo foi conduzida com o
objetivo de se determinar as caracteristicas fisico-quimicas de ambos materiais e avaliar as

possiveis causas para a producéo dos diferentes tipos de concentrados de zircdo na mina.

Sob este enfoque, realizaram-se as seguintes investigacfes: caracterizacao
mineralégica das dunas, caracterizacdo mineralogica de testemunhos de sondagem,
caracterizacdo mineraldégica do Concentrado de Zirconita B, analise das inclusdes minerais

nos zircées e metamitizacdo nos zircoes.
3.2.1 Caracterizacdo mineralogica das dunas

Durante a primeira visita a mina do Guaju, varios afloramentos expostos
pela lavra foram observados. No geral, apresentavam estruturas homogéneas, mas havia cores
diferentes ao longo do perfil. A altura média das dunas era 30 metros e ocorriam pequenas
lentes de argila vermelha aleatoriamente intercaladas nos sedimentos. Na base das dunas, as

areias eram de cores avermelhadas; no topo, as cores variavam entre branca e amarela.

Considerando as diferencas nas cores do perfil, definiu-se pela coleta de

duas amostras ROM para a caracterizagdo mineralégica das dunas: uma, da base das dunas,
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foi identificada como BASE; a outra, do topo das dunas, foi identificada como TOPO. Ambas
pesaram cerca de 300 kg e cada amostra correspondeu a aliquotas coletadas de dez pontos
distintos de uma frente de lavra.

Individualmente, as amostras BASE e TOPO foram homogeneizadas e
submetidas a sucessivos quarteamentos, até atingirem aliquotas adequadas para as
investigacdes. Posteriormente, cada aliguota ROM passou por sucessivas etapas de

preparacao para as analises, conforme fluxograma ilustrado na figura 8.

ALIQUOTA ROM
QUARTEAMENTO

SUB-ALIQUOTA 1
BROMOFORMIO

SUB-ALIQUOTA 2

PENEIRAMENTO

+0,5 | | +0,297| | +0,25| | +0,177| | +0,149| | +0,105| | +0,074 | | -0,074
mm mm mm mm mm mm mm mm

L r [

‘ PESADOS‘ ‘ LEVES ‘

v
‘ SEPARADOR FRANTZ‘ é

LUPA BINOCULAR

PESADOS

‘ NAO-MAG ‘

ARQUIVO

Figura 8: Fluxograma das etapas de preparacao das aliquotas ROM para as analises.

A sub-aliquota 1 serviu para a identificacdo dos minerais leves e pesados do
ROM e das caracteristicas texturais de ambas fragdes, em lupa binocular. O bromoformio foi
0 meio-denso utilizado para separar os minerais pesados da sub-aliquota. A fracdo dos
pesados foi submetida ao separador isodindmico Frantz, que separa 0s minerais conforme suas
permeabilidades magnéticas, em faixas pré-determinadas de ampéres, que facilitam a

guantificacdo e a identificacdo dos mesmos. Iniciou-se a operacdo com @2
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incrementaram-se valores de 0,2 A, até 1,8 A. O uso de im4a, antes do separador Frantz, serviu

para a retirada dos minerais magnéticos que ndao podem ser passados no equipamento.

A sub-aliquota 2 serviu para a mesma finalidade, porém em diferentes

fracOes granulométricas.

3.2.2 Caracterizacdo mineralégica de testemunhos de sondagem

Os resultados da caracterizacdo das dunas foram considerados relevantes
para a empresa Millennium, porquguais deles eram desconhecidos por seus técnicos, que
trabalhavam com dados gerados ha cerca de 20 anos, 0s quais ndo contemplavam algumas das

caracteristicas identificadas na atual pesquisa.

Como a empresa havia recentemente desenvolvido uma malha de sondagem
para fins de cubagem, em bloco contiguo ao bloco em lavra, amostrado, os técnicos da
empresa solicitaram a caracterizacdo de testemunhos de sondagem de um furo, para ser
verificada a continuidade, ou ndo, das caracteristicas no bloco sondado. A empresa definiu os
testemunhos do furo de sonda L2500-F1200, com profundidade de 53,05 m.

Como a cor foi um fator importante na caracterizacdo das amostras da frente
de lavra, decidiu-se que esse parametro também seria utilizado para separar os testemunhos
em intervalos de andlise. Assim, trés intervalos foram definidos: 0 a 20,25 m; 20,25 a 31,5 m;
36,0 a 53,05 m. Nos respectivos intervalos as cores eram vermelha, amarela e vermelha clara.
O intervalo 31,5 a 36,0 m néo tinha testemunhos de sondagem. Os testemunhos de cada

intervalo foram homogeneizados, originando trés amostras para o estudo.

Para as analises, as amostras dos trés intervalos foram submetidas aos
mesmos procedimentos indicados no fluxograma da figura 8. Adicionalmente, aplicou-se
ultra-som nas fracbes dos pesados, antes de submeté-las ao separador Frantz, porque se
verificou que havia muita argila aderida aos minerais. O equipamento, fabricado pela empresa
Thornton Inpec Eletrénica Ltda., foi operado na frequiéncia de 40 kHz, na poténcia de 200 W
e no tempo de 12 minutos. Na polpa, foi adicionada uma solucdo de hexametafosfato de sodio
para auxiliar a remoc¢éo da argila aderida aos graos, procedimento que denotou eficiéncia na
remocao. Antes disso, tentou-se agitacdo mecéanica com turbuléncia em polpa, com a mesma

solucéo quimica, mas a argila ndo foi removida por estar fortemente aderida aos graos.
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O uso de ultra-som neste trabalho restringiu-se a remocéao da pelicula argilo-
ferruginosa nos concentrados de minerais pesados do citado furo de sonda. Apesar da eficacia
do processo, ndo foi aplicado nos demais materiais, porque, segundo a empresa, ndo haveria
uma aplicacdo pratica do método no ambito da mina, seja por ser uma tecnologia pouco
conhecida, seja pelos custos elevados na aquisicdo de equipamentos. A empresa desejava um
método mais barato, considerando que o zircdo é uma matéria-prima de importancia
econdmica secundaria no beneficiamento mineral. Assim, nas pesquisas, deu-se preferéncia

para o tratamento dos materiais usando-se a rota de atri¢éo.

3.2.3 Caracterizacdo mineraldégica do Concentrado de Zirconita B

A mina do Guaju produz seis tipos de concentrado de zircdo. As qualidades
variam conforme os teores de ZrOde substancias contaminantes, com@£diO,, Al,O3
e R.Os. O produto mais nobre é denominado Concentrado de Zirconita E (CZE), com alto teor
de ZrQ (= 66%) e teores abaixo do limite maximo permitidos para as demais substancias
contaminantes. O Concentrado de Zirconita B (CZB) é um produto de baixa qualidade (cerca
de 64% de Zrg) e contém as citadas substancias contaminantes com teores considerados

elevados.

Um dos objetivos deste estudo foi a identificacdo das causas que levam a
formacédo do CZB que, em termos de qualidade, representa o valor 2 em uma escala de 1 a 6,
onde o valor 6 é atribuido ao CZE. Em termos de massa, o CZE representa 50% dos

concentrados de zircdo produzidos na mina; o CZB representa 40%.

Quatro aliquotas do CZB foram analisadas em uma lupa binocular, em
aumento de até 80 vezes, de onde se separou o zircdo dos demais minerais considerados
contaminantes do concentrado. Quanto a fracdo zirconitica, identificaram-se caracteristicas,
como graos com e sem inclusées minerais, e graos de cor amarela, transparentes ou opacos. A
fracdo dos demais minerais foi separada em subfrac6es contendo ilmenita, rutilo, estaurolita e
monazita, que sdo 0s principais minerais contaminantes do CZB. Outros minerais, que

aparecem em quantidades menores, também foram separados em uma subfracéo a parte.

Uma quinta aliquota do CZB foi separada em sete faixas granulométricas
(+0,297 mm, -0,297+0,25 mm, -0,25+0,177 mm, -0,177+0,149 mm, -0,149+0,105 mm,
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-0,105+0,074 mm e —0,074 mm) para se obter a distribuicdo e as caracteristicas texturais dos

minerais nas faixas.

3.2.4 Analise das inclusdes minerais nos zircoes

Durante a caracterizacado do CZB verificou-se que muitos zircdes continham
inclus6es minerais de dimensdes e cores variadas. Para se determinar a natureza das mesmas,
cerca de 300 graos de zircdo com inclus6es minerais foram selecionados de uma amostra do
CZB. Este estudo foi realizado no Instituto de Mineralogia da Universidade de Aachen. Apos
serem selecionados em uma lupa binocular, os graos foram colados em uma lamina de vidro e
foram desgastados, expondo 68 inclusdes minerais, que foram analisadas em um microscopio

Optico e em uma microssonda analitica, sendo parte delas fotografada.

3.2.5 Metamitizacdo nos zircdes

No decorrer da pesquisa, verificou-se que amostras de CZB tratadas e
purificadas apresentavam teores ainda elevados de Fe, enquanto que os teores das demais
substancias contaminantes haviam baixado significativamente. Este dado parecia
incompativel, porque ndo se detectava estaurolita nem ilmenita no produto purificado, que séo
0S minerais portadores de Fe em suas estruturas, e que sSao 0S principais minerais

contaminantes do CZB.

Consultando o Professor Léo Afraneo Hartmann, que é um especialista em
zircoes, do Instituto de Geociéncias, da UFRGS, obteve-se a informacdo que o zircdo € um
mineral muito pesquisado por geocientistas nas datacdes rochosas, e que o processo de
metamitizacdo € um dos temas intensamente discutidos nessas pesquisas. O Professor
Hartmann comentou que nesse processo ocorrem recristalizagdes e substituicdes quimicas na
estrutura do zircdo, com enriquecimento de elementos como Al, Fe, Y e Th, entre outros.
Diante dessa informacao, decidiu-se fazer um estudo similar nos graos do CZB, com o uso de
uma microssonda eletrénica da marca Cameca, modelo SX50, do Instituto de Geociéncias da
UFRGS.

Para este estudo foram coletados, aleatoriamente, 800 gréos de zircdo do
CZB, os quais foram colados em uma lamina de vidro e posteriormente desgastados e polidos

para a analise na microssonda. Todos os graos foram avaliados para se identificar a presenca
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ou ndo dos metamitos. Foram escolhidos trés grdos com metamitos, procedendo-se a uma
varredura com raios x e obtendo-se os mapas de trés elementos (Fe, Th e Zr), com
procedimentos semelhantes aos desenvolvidos por Hartetaain (2000), em zircdes do

Granito Cacapava, no Estado do Rio Grande do Sul.

3.3 BENEFICIAMENTOS NO CONCENTRADO DE ZIRCONITA B

A avaliacdo tecnolégica do CZB indicou as principais caracteristicas
responsaveis pela baixa qualidade do produto pesquisado: ocorréncia de cobertura argilo-
ferruginosa fortemente aderida aos grdos do CZB, inclusbes minerais e metamitizacdo nos
zircoes. Os resultados indicaram a necessidade de uma série de experimentos de
beneficiamento mineral, com o0s objetivos de eliminar ou reduzir as causas acima
relacionadas, associadas a baixa qualidade do produto, e possibilitar a indicacdo de uma rota

alternativa para se chegar a um produto mais purificado.

Os experimentos foram realizados, basicamente, em duas sub-etapas: na
primeira, foram desenvolvidos testes de atricAo nos laboratérios de duas universidades
brasileiras: UFRGS e Universidade de Séo Paulo (USP); na segunda, os demais testes foram
desenvolvidos no laboratorio Aufbereitung Mineralischer Rohstoffe (AMR), da Universidade
Tecnoldgica de Aachen (RWTH), Alemanha, durante o periodo de estudos de doutorado-
sanduiche, entre dezembro/2002 e marc¢o/2003. A figura 9 mostra o fluxograma das atividades
realizadas no AMR.

3.3.1 Atricdo em polpa

O tratamento de atricdo em polpa, também conhecido como escrubagem, foi
a alternativa definida para a remocéo da cobertura argilo-ferruginosa. Foram desenvolvidas
duas escalas de experimentos: uma em bancada de laboratério e outra em equipamento
semipiloto. Nesta ultima, considerando os resultados da etapa de caracterizacdo, definiu-se
por testes em um material denominado Pré-Concentrado de Zircdo, que € um produto

rejeitado do beneficiamento industrial da ilmenita, e que gera os concentrados de zircéo.
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Figura 9: Fluxograma das atividades desenvolvidas no AMR, em Aachen.
3.3.1.1 Atricdo do CZB em bancada de laboratério

A célula de atricdo foi construida na UFRGS, especialmente para os testes.
Consiste de um sistema fechado formado por um cilindro com tampa, de ago inoxidavel, com

capacidade volumétrica para 1500°ae polpa. Contém quatro aletas para a intensificacéo
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da agitacdo, que é obtida com duas hélices (uma com palhetas invertidas em relacdo as da
outra), acopladas em um eixo de ferro, e este acoplado em um agitador eletro-mecanico, para
altas rotacdes. Esse sistema € mostrado na figura 10.

Figura 10: Célula de atricdo usada em bancada de laboratério.

O processo teve duas etapas: na primeira, as amostras foram processadas
sem o0 uso de reagentes quimicos; na segunda, novas amostras foram atricionadas com 0 uso
de hidroxido de sodio e &cido sulfurico. Em ambas etapas, cada teste correspondeu a duas
amostras atricionadas, separadamente, com 0s mesmos parametros operacionais. A figura 11

mostra o fluxograma das operacdes de atricdo em bancada de laboratorio.

Na operacdo sem reagentes quimicos, os parametros fixos foram: massa de
amostra: 1500 g; volume de agua natural: 375 ml. Os parametros variaveis foram: velocidade
de rotagdo: 800, 1000, 1500, 2000, 2500 e 3000 rpm; tempo de agitacdo: 20 e 40 minutos.
Apés a atricdo, cada amostra foi peneirada em malha —0,053 mm, para separar a lama do
material atricionado. A lama foi re-peneirada em malha —0,044 mm, porque se verificou, em
lupa binocular, que o passante em malha 0,053 mm continha muitos fragmentos e
microcristais dos materiais processados. Esse procedimento permitiu a formacdo de uma lama
com granulometria mais uniforme. Lama e material atricionado foram secados em estufas,

depois foram pesados e embalados para as analises.

Na operacdo com reagentes quimicos os parametros fixos foram: massa de

amostra: 1500 g; volume de agua natural: 375 ml; massa de NaOH: 0,75 g; volus&gde H
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diluido a 25%: 0,03 ml. Os parametros variaveis foram os mesmos da operag¢do sem reagentes
guimicos. Inicialmente, formou-se a polpa com NaOH e seguiu-se a operacdo com 0s
parametros relacionados. Apdés cada operacdo, o material foi peneirado em —0,053 mm,
secado, re-empolpado com,30,, e novamente atricionado durante 20 minutos, na
velocidade de rotacdo do teste correspondente. A operagcdo com o acido permite a remoc¢ao do

ion OH que adere a superficie do grdo durante a operacdo com soda; o pH da polpa ficou

entre 3 e 4.
czB
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Figura 11: Fluxograma das operacdes de atricdo no CZB, em bancada de laboratério.
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Em todas as fases das operacdes foram coletadas aliquotas para analises
guimicas, que foram realizadas no laboratério quimico da mina, na empresa Millennium, em
um espectrémetro de raios x da marca Philips, modelo PW 1660, onde foram analisados os
oxidos ZrQ, FeOs3, TiO,, Al,O3 e ROs.

As analises mineraldgicas de algumas amostras de rejeitos da atricdo do
CZB foram realizadas em um difratbmetro de raios x da marca Siemens, modelo D500, do
Instituto de Geociéncias, da UFRGS, e em uma lupa binocular, que permite aumentos de até
80 vezes o tamanho natural dos gréos. Na difracdo, trés métodos foram aplicados: natural (ou
po total), orientada e calcinada. No primeiro, a amostra € pulverizada e analisada; no segundo,
a amostra € empolpada e secada ao tempo, para a sedimentacdo (orientacdo) dos minerais
filossilicatados, o que permite uma analise mais apurada; no terceiro, a amostra pulverizada é

calcinada em um forno mufla para a eliminag&o dos filossilicatados.

O rejeito da atricdo também foi analisado em um granulémetro a difracédo
laser da marca Cilas, modelo 1064, para se verificar a distribuicdo granulométrica de algumas

amostras.

As amostras do produto da atricdo foram avaliadas quimicamente, atraves

do espectrometro de raios X, e visualmente, atraves de uma lupa binocular.

O consumo de energia do sistema também foi medido por um amperimetro
de alicate, com avaliagdes nas diversas rotacbes da célula operando em vazio, somente com
agua e posteriormente com polpa, nos tempos de 20 e 40 minutos, e uma tensdo medida de
211 V.

3.3.1.2 Atricdo do PCZ em equipamento semipiloto

O Pré-Concentrado de Zircdo (PCZ) é um produto gerado no
beneficiamento da ilmenita. Contém zircdo (> 80%) e outros minerais, como ilmenita, rutilo,
cianita e monazita, entre outros. E beneficiado, em bateladas, em mesas concentradoras e
separadores eletrostaticos e magnéticos, gerando os variados tipos de concentrados de zircao.
Por ser a fonte desses concentrados, decidiu-se que a atricdo deveria ser realizada no PCZ
considerando que a presenca da cobertura argilo-ferruginosa nos seus minerais influencia a
performance operacional dos equipamentos eletrostaticos e magnéticos. Isto €, minerais com
permeabilidades elétricas e magnéticas, portadores da cobertura, ndo estariam sendo

removidos nos equipamentos correspondentes, e seguiriam com o zircdo, que € um mineral
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nao-condutor e ndo-magnético, gerando, consequentemente, concentrados de zircdo de baixa

qualidade.

Além disso, os testes em equipamento semipiloto também serviriam para
verificar a similaridade, ou ndo, das performances operacionais entre esses testes e 0s

otimizados em bancada de laboratorio.

A empresa Millennium preparou uma amo$tuk do PCZ, com cerca de
500 kg, e a enviou ao Laboratério de Tratamento Mineral, do Departamento de Engenharia de
Minas da Escola Politécnica, da USP, onde os testes foram desenvolvidos, com o
acompanhamento do engenheiro de minas Luiz Sérgio Araujo, da Millennium. O laboratoério
escolhido era o Unico, na época, que tinha um equipamento adequado e disponivel para os
testes.

Foi utilizado um aparato composto por uma célula de base quadrada (31 cm
de lado) e 51 cm de altura, revestida internamente com borracha, acoplada a um motor de 2
HP, que girava um eixo com dupla hélice (com posi¢des invertidas), a uma rotacao fixa de

1000 rpm. A figura 12 ilustra o aparato.

Figura 12: Célula de atricido semipiloto.
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Foram realizados 12 testes, onde os parametros operacionais de referéncia
foram similares aos utilizados por Sabedot & Sampaio (2001), que otimizaram ensaios de
atricdo em laboratoério: concentracdo de solidos em polpa, concentracdo de NaOH na polpa e
tempo de agitacdo da polpa. O teste 1 foi realizado sem NaOH, porque a empresa Millennium
desejava obter informac6es sobre a performance do processo sem o reagente quimico, por
guestdes de gestdo ambiental na mina. As aliquotas atricionadas tinham 40 kg. A tabela 6

mostra 0s parametros operacionais em cada teste.

Tabela 6: Parametros operacionais dos testes de atricdo em equipamento semipiloto.

TESTE POLPA NaOH TEMPO
(% sélidos) (g/t polpa) (minuto)
1 80 0 20
2 80 400 20
3 80 400 40
4 80 500 20
5 80 600 20
6 70 500 20
7 70 600 20
8 80 500 30
9 80 600 30
10 70 500 30
11 70 600 30
12 80 600 10

Aliquotas dos produtos atricionados foram analisadas em lupa binocular e
gualificadas de forma subjetiva, considerando-se a presenca de graos com pelicula aderida.
Deste modo, a performance dos ensaios foi qualificada oegudar, boaou 6tima.

Andlises quimicas por fluorescéncia de raios x também foram realizadas nas
amostras atricionadas, para se verificar, objetivamente, a influéncia da argila e da pelicula
aderidas aos grados. Entretanto, os resultados ndo foram conclusivos, porgue a atricdo gera
baixa quantidade de massa argilosa (rejeito), comparada a massa do produto atricionado.
Como a remocéo da argila teve um efeito minimo nos resultados das analises quimicas nos

produtos da atricdo, foi necessario o uso de um outro método para a avaliacdo objetiva desses
testes.
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O método escolhido foi o da colorimetria, com a realizacdo de medicfes do
espectro de reflectancia, usando-se um espectrofotdbmetro da marca Minolta, modelo CM
508d, e o acessorio OJ Holder, em trés amostras: PCZ (sem atricdo), teste 7 e teste 11 da
atricdo (tabela 6). Cada amostra foi medida 11 vezes e, posteriormente, foi realizado um
tratamento estatistico, correspondente ao Teste T (Walpole & Myers, 1993), para a
determinacdo das diferencas entre duas médias, considerando a mesma variancia para as
amostras, num nivel de confianca de 95%. Considerando que a pelicula argilo-ferruginosa
denota uma cor vermelha na superficie dos graos, os quais adquirem um aspecto opaco, a
remocado da pelicula provoca a alteracdo da cor do material atricionado, alterando, por
consequéncia, os valores dos parametros colorimétricos avaliados na amostra, antes e depois

da atricao.

A performance dos processos com e sem NaOH foi verificada nas amostras
atricionadas (testes 1 e 5 da tabela 6), em equipamentos eletrostatico e magnético, nesta
sequéncia de operacdo, do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT), na USP. O separador
eletrostatico foi o da marca Carpco, modelo HT (15,25,36) 111-15, rolo induzido com 14
polegadas de diametro. O separador magnético via Umida a tambor foi o da marca
Inbras/Eriez, modelo 4L, com matriz 2 x 4 mm, operand@apfechado com 17000 Gaus
de intensidade magnética. As andlises quimicas do PCZ e dos produtos processados foram

realizadas em um espectrofotbmetro de raios x, no laboratério da empresa Millennium.

3.3.2 Separagéo eletrostatica

O CZB atricionado foi passado no separador eletrostatico tipo Corona, de
laboratorio, da marca Krupp (figura 13). Os parametros operacionais foram tensao elétrica de
30 kV e rotacéo do rolo de 100 rpm. O equipamento permite a separacdo em seis fracées: uma
nao-condutora, duas mistas e trés condutoras. Como a fracdo de interesse era a ndo-condutora,
as demais foram consideradas condutoras e foram arquivadas. O separador eletrostatico foi
utilizado para a retirada dos minerais com condutividade elétrica, liberados (principalmente

rutilo), que contaminam o CZB.

3.3.3 Separacdo magnética

Foram testados quatro tipos de separadores magnéticos (Jones, PermRoll,

Cross Belt e de Rolo Induzido Carpco), a fim de se identificar o que apresentasse a melhor
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performance operacional para a retirada das substancias contaminantes do CZB atricionado. O
separador magnético de rolo induzido da marca Carpco foi o equipamento escolhido para a
continuidade dos trabalhos.

Figura 13: Separador eletrostéatico do tipo Corona.

A fracdo nado-condutora da separacdo eletrostatica foi passada em um
separador magnético de rolo induzido, da marca Carpco, modelo MIH-13.111-5, série 159-84
(figura 14), para a retirada dos minerais magnéticos, principalmente a ilmenita. O
equipamento foi regulado com sua maxima intensidade magnética e com a velocidade do rolo
em 33 rpm. Neste equipamento, a massa alimentada foi separada em fracdo magnética e

fracdo ndo-magnética, esta Ultima de interesse para a continuidade da pesquisa.

3.3.4 Forno de microondas

A fracdo ndo-magnética da operacdo anterior foi aguecida em um forno de
microondas de laboratério, com 0s seguintes parametros operacionais: poténcia: 500 W;
tempo de aquecimento: 7 minutos; massa de amostra por batelada: 600 gramas.

O uso de forno de microondas para o aquecimento da fragdo ndo-condutora
e ndo-magnética do CZB foi considerado devido as discussées de Haque (1999) e Kingman &
Rowson (1998), nas revisbes sobre a energia das microondas nos processos de tratamento

mineral. Segundo esses pesquisadores, o aquecimento dos minerais varia conforme suas
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composi¢des quimicas e propriedades fisicas. Em geral, minerais metalicos, como a pirita,

atingem altas temperaturas (> 1000 °C) sob a acdo das microondas com o tempo de 7
minutos. Os ndo-metalicos e transparentes, como o quartzo, atingem temperaturas em torno de
80 °C, no mesmo tempo. Ainda segundo os citados autores, o aquecimento rapido com as
microondas € importante para a liberacdo de minerais econdmicos associados a uma ganga
mineral. Devido a diferenca entre os coeficientes de dilatacdo dos minerais, as microondas

atuam de forma a provocar um fraturamento nas zonas de contato entre os diferentes minerais,

facilitando, numa etapa posterior de britagem/moagem, a separacao entre eles.

Figura 14: Separador magnético de rolo induzide: Catalogo Carpco.

Como um dos objetivos da pesquisa no CZB era a liberacdo das inclusées
minerais dos zircdes (0 zircdo € um mineral transparente), o forno de microondas foi utilizado
para provocar o fraturamento nas zonas de contato do mineral com as inclusées

contaminantes.

3.3.5 Moagem

O processo de moagem foi implementado com o objetivo de provocar a
quebra dos zircbes portadores de inclusdes, previamente fraturados com a acdo das
microondas, para liberar ou expor as inclusées. Foi utilizado um moinho de impacto com

alimentacédo e saida continuas, para evitar a cominuicdo demasiada do material.
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O produto da moagem foi peneirado em trés fracdes: +0,063 mm, —0,063
+0,020 mm e —-0,020 mm. A malha da primeira fracdo foi considerada como sendo a
granulometria de tamanho minimo para a continuidade dos experimentos. As demais fracoes
foram arquivadas para futuras pesquisas: a fracdo —0,063 +0,020 mm para pesquisa com
flotacdo; a fracdo —0,020 mm para pesquisa em equipamento de separacdo magnética

cryofilter.

3.3.6 Re-uso dos separadores eletrostatico e magnético

A fragdo +0,063 mm foi submetida novamente aos separadores eletrostatico
e magnético, para a remoc¢do das inclusdes condutoras e/ou magnéticas liberadas e/ou
expostas nos zircdes quebrados. Os parametros operacionais foram os mesmos citados nos
itens 3.3.2 e 3.3.3.

Na maioria das fases dos processos acima citados foram coletadas aliquotas
para as andlises quimicas, que foram realizadas no espectrémetro de raios x do laboratorio da

empresa Millennium, que forneceu os resultados e@sF&i0,, Al,Os, P,Os e ZrG.
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4 RESULTADOS
4.1 AVALIAQAO TECNOLOGICA DOS MATERIAIS
4.1.1 Caracterizacdo mineraldgica das dunas

As amostras ROM, identificadas como BASE e TOPO, submetidas a
ensaios de afunda-flutua com bromoférmio puro, apresentaram distribuicbes massicas de

minerais leves e pesados conforme os dados da tabela 7.

Tabela 7: Distribuicdo massica de minerais leves e pesados em amostras ROM.

AMOSTRA % LEVES (p <2,7 g/lem®) | % PESADOS (p > 2,7 g/cm®)
TOPO 94,07 5,93
BASE 98,46 1,54

Os minerais na fragdo dos leves de ambas amostras sdo essencialmente
guartzo, com o0s graos apresentando as seguintes caracteristicas: anédricos; arestas angulosas;
cores amarelas ou incolores; alguns contendo pequenas inclusdes minerais de cor preta;
parcialmente revestidos com uma pelicula argilo-ferruginosa. Na amostra BASE, 98% dos
graos sao opacos devido a pelicula e 2% tém brilho vitreo; na amostra TOPO, 95% tém brilho

vitreo e 5% tém superficies opacas.

Os minerais pesados (MP) s&@o constituidos basicamente por
ilmenita/leucoxeno e secundariamente por zircdo. Esses minerais somam 91,1% da massa de
MP. A massa restante é formada por uma variedade de minerais com freqiéncias pouco
significativas. Na amostra BASE, cerca de 90% dos gréos de ilmenita encontram-se em
variados graus de alteracdo para leucoxeno, e cerca de 70% dos graos de zircdo apresentam
superficies opacas devido a pelicula. Na amostra TOPO, cerca de 20% dos gréos de ilmenita
estdo alterados ou em processo de alteracdo para leucoxeno; cerca de 80% dos zircGes tém
brilho vitreo. Em geral, observam-se muitas inclusées minerais nas diversas espécies minerais
transparentes das duas amostras. Nos zircdes, 28% dos graos, em média, possuem inclusées

de natureza e dimensodes variadas.

A distribuicdo mineralogica na fracdo dos pesados é mostrada na tabela 8.

Na tabela 9 estdo indicadas as distribuicdes granulométricas do ROM e dos MP; a figura 15
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ilustra os histogramas relativos aos dados da tabela 9. A tabela 10 indica a distribuicdo
granulométrica da ilmenita (principal mineral da fragdo pesados), do zircdo (mineral objeto da

pesquisa) e dos demais minerais, nas duas amostras.

Tabela 8: Distribuicdo mineralégica dos principais MP do ROM.

MINERAL BASE (%) TOPO (%)
[Imenita/Leucoxeno 64,1 72,2
Zircao 25,9 18,9
Rutilo 19 0,5
Cianita 0,1 0,5
Turmalina 3,9 5,3
Estaurolita 1,9 1,2
Outros 2,2 1,4
SOMA 100 100
Tabela 9: Distribuicdo granulométrica do ROM e dos MP.
MALHA BASE TOPO
(mm) ROM (%) MP (%) * ROM (%) MP (%) *
+0,5 3,39 0,14 5,88 0,26
-0,5 +0,297 47,72 8,74 51,35 5,10
-0,297 +0,25 27,78 15,27 23,24 10,78
-0,25 +0,177 16,42 30,31 12,85 28,97
-0,177 +0,149 2,02 12,67 2,33 14,55
-0,149 +0,105 151 23,22 2,71 26,93
-0,105 +0,074 0,73 9,26 1,36 13,17
-0,074 0,43 0,39 0,29 0,25
SOMA 100 100 100 100
* Relativa aos MP total na amostra.
Tabela 10: Distribuicdo granulométrica dos principais minerais pesados.
MALHA BASE TOPO
(mm) lImenita Zircao Outros limenita Zircéo Outros
+0,5 5,3 42,1 52,6 40,4 24,2 35,4
-0,5 +0,297 59,5 19,7 20,8 64,2 16,0 19,8
-0,297 +0,25 69,8 20,1 10,1 75,8 15,0 9,2
-0,25 +0,177 71,6 11,9 16,5 73,7 17,7 8,6
-0,177 +0,149 74,7 17,7 7,6 67,4 29,5 3,1
-0,149 +0,105 80,3 13,9 5,8 77,1 20,9 2,0
-0,105 +0,074 56,6 40,8 2,6 50,4 46,9 2,7
-0,074 40,0 50,0 10,0 40,0 45,0 15,0
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Figura 15: Histogramas das distribuic6es granulométricas do minério ROM e dos MP nas

amostras BASE e TOPO, relativas aos dados da tabela 9.

4.1.2 Caracterizacdo mineralogica de testemunhos de sondagem

A tabela 11 ilustra as informacdes sobre as massas dos minerais leves e

pesados do ROM, nos intervalos de sondagem considerados.

Tabela 11: Distribuicdo da massa mineral do ROM nos intervalos de sondagem.

INTERVALO MASSA DE MINERAIS (%)
(m) LEVES PESADOS
0-20,25 98,24 1,76
20,25 - 31,5 98,74 1,26
36,0 — 53,05 99,04 0,96

As distribuicbes granulométricas do ROM e dos MP nos intervalos
considerados estdo ilustradas na tabela 12. A figura 16 mostra os histogramas da distribuicéo
granulométrica do ROM nos trés intervalos, e a figura 17 idem, dos MP. As figuras 18, 19 e
20 mostram os histogramas das distribuicdes do ROM e dos MP, em cada intervalo de

sondagem.
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Tabela 12: Distribuicdes granulométricas do ROM e dos MP nos intervalos de sondagem.

INTERVALO DE SONDAGEM (m)
0-20,25 20,25 -31,5 36,0 — 53,05
MALHA ROM MP ROM MP ROM MP
(mm) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
+0,5 5,6 1,1 6,4 0,3 2,4 0,6
-0,5 +0,297 55,4 13,9 43,4 5,8 43,9 54
-0,297 +0,25 21,7 14,0 28,0 15,3 31,9 9,5
-0,25 +0,177 11,4 27,6 16,4 36,4 15,4 23,0
-0,177 +0,149 1,6 11,0 1,8 15,0 1,4 10,1
-0,149 +0,105 1,9 23,8 2.1 24,3 2,2 39,0
-0,105 +0,074 0,7 4.8 0,7 2,7 0,8 11,6
-0,074 1,7 3,8 1,2 0,2 2,0 0,8
SOMA 100 100 100 100 100 100
ROM
60
50 - m0-20,25m
<. N20,25-31,5m
% 40 - 36,0 - 53,05 m
8
«@D —
:qg; 30
L 20
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Figura 16: Histogramas da distribuicdo granulométrica do ROM nos intervalos de sondagem.
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Figura 17: Histogramas da distribuicdo granulométrica dos MP nos intervalos de sondagem.
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Figura 18: Histogramas da distribuicdo granulométrica do ROM e dos MP — 0 a 20,25 m.
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Figura 19: Histogramas da distribuicdo granulométrica do ROM e dos MP — 20,25 a 31,5 m.
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Figura 20: Histogramas da distribuicdo granulométrica do ROM e dos MP — 36,0 a 53,05 m.
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A fragdo de minerais leves nos trés intervalos de sondagem &,
essencialmente, quartzo. S&o graos transparentes, incolores, anédricos, com arestas angulosas
e com baixo grau de arredondamento. Cerca de 2% dos grédos possuem pequenas inclusdes
minerais, ou sdo mistos com fragmentos de rocha. No intervalo 0 a 20,25 m, cerca de 60% dos
grdos tém argila aderida, recobrindo-os ou preenchendo suas cavidades; nos demais

intervalos, os gréos de quartzo ndo apresentam esta caracteristica.
A distribuicdo massica dos MP, nos trés intervalos, esta ilustrada na tabela
13, sendo que “diversos” refere-se aos minerais hornblenda, monazita, olivina, magnetita,

hematita, silimanita, apatita, cadion, anatasio, berilo e grdos mistos.

Tabela 13: Distribuicdo massica dos minerais pesados, nos intervalos de sondagem.

Distribuicdo massica por intervalo de sondagem (%)
Mineral 0-20,25m 20,25-31,5m 36,0 —-53,05m
lImenita/Leucoxeno 65,3 62,6 57,0
Zircao 15,5 8,4 11,0
Turmalina 10,7 17,1 19,4
Cianita 14 1,9 1,9
Estaurolita 2,6 3,2 2,6
Rutilo 1,0 0,7 0,5
Diversos 3,5 6,1 7,6
Soma 100 100 100

A maioria dos MP no intervalo 0 a 20,25 m apresenta argila aderida as
cavidades dos graos, notadamente na ilmenita, devido a sua textura irregular que favoreceu a
fixacdo da argila; nos demais intervalos, a fixacdo da argila foi uma caracteristica pouco
observada nos gréaos. Cerca de 10% da ilmenita encontra-se parcial ou totalmente alterada
para leucoxeno. Cerca de 30% dos graos de zircdo possuem inclusdes minerais de dimensdes

variadas. As inclusdes também ocorrem nos demais minerais transparentes.
4.1.3 Caracterizacdo mineralogica do Concentrado de Zirconita B

A tabela 14 mostra a distribuicdo granulométrica das aliquotas de CZB
analisadas. Na tabela 15 sdo mostradas as relagbes de massa entre zircdo e minerais

contaminantes do CZB. A tabela 16 mostra a distribuicdo dos minerais contaminantes no



46

CZB. A tabela 17 indica caracteristicas, como graos de zircdo com inclusfes, transparéncia e

cores.

Tabela 14: Distribuicdo granulométrica do CZB.

Malha (mm) Aliquota 1 Aliquota 2 Aliquota 3 Aliquota 4 | Média
+0,297 0 0,01 0,01 0,01 0,01
-0,297 +0,25 0,19 0,10 0,12 0,10 0,13
-0,25 +0,177 6,87 4,92 5,53 4,39 5,43
-0,177 +0,149 6,82 7,48 7,78 8,36 7,60
—-0,149 +0,105 37,51 30,94 29,67 29,27 31,85
-0,105 +0,074 47,04 54,75 55,10 55,93 53,20
-0,074 1,57 1,80 1,79 1,94 1,78
Soma 100 100 100 100 100

Tabela 15: Massas de zircao e minerais contaminantes no CZB.

Aliquota Zircao (%) Outros minerais (%)
1 99,3 0,7
2 99,4 0,6
3 98,7 1,3
4 98,9 11
Média 99,1 0,9

Tabela 16: Distribuicdo das massas (%) dos minerais contaminantes do CZB.

liImenita Rutilo Estaurolita Monazita Outros*
Aliquota | MT MC MT MC MT MC MT MC MT MC
1 0,34 49,71 022 331 0,09 133 0,01 17 0,04 2.2
2 0,31 50,0 0,21 333 0,06 100 0,02 3,3 0,02 3,4
3 051 395 051 395 0,08 59 0,08 59 0,12 9,2
4 0,72 66,5 0,18 16,6 0,07 6,7 0,07 8,7 0,06 3,5
Média | 0,47 51,4/ 0,28 30,6 0,07 9,( 005 44 006 46

*: turmalina, cianita, anfibolio, mistos.
MT: em relacdo a massa total da amostra.

MC: em relacdo a massa de contaminantes.
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Tabela 17: Distribuicdo de massas (%) de zircdes, relativas a inclusdes, transparéncia e cores.

Aliguota | Com inclusdes| Sem inclusdep Transparente Opaco *
Incolor Amarelo
1 27 73 62 28 10
2 28 72 65 28 7
3 35 65 50 45 5
4 22 78 72 17 11
Média 28 72 62 30 8

* - pranco, vermelho claro e castanho.

Observados em lupa, os grdos do CZB, distribuidos conforme a tabela 14,
indicaram variabilidade entre 70 e 90% deles com o problema da pelicula argilo-ferruginosa.

A avaliacdo em microssonda permitiu identificar zircbes de origem ignea,
como ilustrado na figura 21, e de origem metamorfica, como ilustrado na figura 22. Neste
estudo néo se verificou qual das origens predomina no CZB. A avaliacdo em microssonda foi
mostrada ao Professor Hartmann, do IG, da UFRGS, que informou, verbalmente, serem os
zoneamentos de crescimentos, caracterizados por bandas euédricas de tonalidades distintas
(figura 21), tipicos de zircGes de origem ignea. Halden & Hawthorne (1993) indicam que esse
zoneamento oscilatério, comum nos cristais de origem ignea, reflete as mudancas fisicas e
guimicas do magma onde o zircdo cristalizou e cresceu. Vazios intracristalinos, segundo o
Prof. Hartmann, podem ocorrer tanto nos zircées igneos, como nos metamarficos. Entretanto,
em excesso, como ilustrado na figura 22, caracterizam origem metamorfica, que nessa figura

é reforcada pelos alongamentos de vazios e de inclusdes minerais.

4.1.4 Inclusdes minerais nos zircoes

A figura 23 ilustra alguns gréos de zircdo separados do CZB contendo
inclusbes minerais de tamanhos variados, as quais podem ocupar um volume significativo da

massa mineral, conforme a figura 24, que ilustra gréos individuais do mineral.

O estudo das inclusbes minerais nos zircdes, realizado no Instituto de
Mineralogia da Universidade de Aachen, indicou os resultados mostrados na tabela 18. As
inclusbes sado diversificadas quanto a natureza dos minerais. As figuras 25, 26 e 27 mostram
zircbes com inclusbes, selecionados de uma amostra de CZB, e fotografados em um

microscopio éptico.



Figura 21: Imagem BSE de zirc&do de origem ignea.

Figura 22: Imagem BSE de zircdo de origem metamorfica.
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—
100 micra

Figura 23: Graos de zircdo com inclusées minerais, separados de uma amostra de CZB.

100 micra

Figura 24: Zircdes separados do CZB, com massas significativas de inclusbes minerais.
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Tabela 18: Inclusdes minerais nos zircoes, identificadas em microssonda analitica.

INCLUSOES MINERAIS QUANTIDADE % GRAOS
Pirrotita 14 21
Biotita 13 19
Quartzo 10 15
[Imenita 7 10
Apatita 6 9
Oxido Te — Ti 4 6
Feldspatos 4 6
Plagioclasios 3 4
Titanita 2 3
Limonita 2 3
Minerais de Cobre 2 3
Anfibdlio 1 1
Soma 68 100

Figura 25: Zircdo com inclusdes. Anfibdlio (1 e 5); apatita (2 e 6);
qguartzo (3 e 8); biotita (4); pirrotita (7).

Figura 26: Zircdo com inclusdes. Almandina (39 e 40); quartzo (41); anfibdlio (42).
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Figura 27: Zircdo com inclusdes. Pirrotita (45); quartzo (46); apatita (47, 48);

feldspato alcalino (49 e 50).

A tabela 19 mostra os resultados analiticos, obtidos em microssonda

analitica, em cinco inclusbes de pirrotita. A tabela 20 mostra os resultados em quatro

inclusdes de apatita. A tabela 21 mostra os resultados das demais incluses minerais.

Tabela 19: Resultados analiticos (%) em cinco inclusfes de pirrotita.

Incluséo As S Au Fe Ag Ni Cu
1 0 38,19 0 59,97 0 0,01 0
2 0 37,77 0,05 60,87 0 0 0
3 0 38,35 0 59,89 0 0,03 0,01
4 0 38,25 0,11 59,99 0 0,28 0
5 0,01 38,7 0 60,29 0 0,09 0,01
Média 0 38,25 0,03 60,2 0 0,08 0
Tabela 20: Resultados analiticos (%) em quatro inclusdes de apatita.
Inclusdo F CaO Cl ROs
1 3,01 54,47 0,08 41,22
2 4,47 54,33 0,02 41,12
3 4,15 53,58 0,08 40,73
4 3,4 53,94 0,08 40,82
Média 3,76 54,08 0,06 40,97

4.1.5 Metamitizacdo nos zircoes

A metamitizacdo nos zircBes é identificada pela alternancia de bandas

escuras (metamitos) e claras (ndo-metamitos) no mineral, conforme ilustragcbes bem

caracterizadas nas figuras 28, 29, 30 e 31. Dos 800 graos verificados, constatou-se que em

apenas 15% deles ocorre metamitizagéo.
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Nas figuras 29, 30 e 31, o alinhamento AB corresponde a varreduras do

feixe de elétrons da microssonda, cruzando bandas escuras metamitizadas e bandas claras nado

metamitizadas. As figuras 32, 33 e 34 mostram a distribuicdo de Fe, Th e Zr nas respectivas

varreduras. Nos trés espectros, observa-se o aumento dos teores de Fe e Th e a diminuicao do

teor de Zr nas bandas escuras, correspondentes aos metamitos. Nas bandas claras, observa-se

a diminuicéo dos teores de Fe e Th e o aumento do teor de Zr.

Tabela 21: Resultados analiticos (%) em variadas inclusées minerais.

Inclusao NBQO A|203 Ti02 Kzo MnO SiOz CaO MgO FeO
0,05 | 13,85| 5,14 9,29 0,24 34,6 0 0,9 30,8
Biotita 0,07 | 1438 2,34 9,46 0,02 34,17 0 1pb 29,77
(5 gréaos) 0,13| 14,73 3,52 8,88 0,27 33)j77 0J01 0,5 31,89
0,2 13,78| 5,08 8,03 0,27 33,02 0 0,6 32,07
0,18 15,12 3,84 8,7 0,2 37,69 0,03 1,12 26,27
Média 0,13 | 14,37 3,98 8,86 0,19 3465 0,01 0,92 30,16
0 0 0,01 0 0,01 100 0 0 0,18
Quartzo 0 0 0,02 0 0,02| 99,34 0 0 0,04
(5grios) | 00,1 0,3 o/ 011 00L 9934 005 005 0724
0 0 0,02 0 0 99,57 0,01 0 0
0,01 0 0 0 0 98,94 0 0,01 0,06
Média 0 0,06 0,01 0,02 0,0 9946 0,01 0,01 0,1
0 0,02 41,3 0 2,54 0,01 0 0,02 51,23
lImenita 0,01 0 52,66 0 7,54 0,04 0 0,00 39,38
(5 gréos) 0 0,01 499 0 1,17 0,07 0 0,02 45,89
0 0 50,12 0 1,4 0,01 0 0,03 46,97
0 0 51,27 0 0,86 0,03 0,04 0 46,95
Média 0 0,01 | 49,05 0 2,7 0,03 0,01 0,02 46,08
0,06 | 18,25 0 16,48 0 66,44 0 0 0,01
Feldspato | 0,21 | 18,05 0 16,27 0 63,911 0 0 0,04
(4grios) | 056| 1836 001 1572 005 64,4 ) D 0,07
0,3 18,45 0,01, 16,61 0,02 63,63 0,01 @ 0,02
Média 0,28 | 18,28 0,01, 16,27 0,02 64,59 0 0 0,03
Plagioclasio| 8,13 | 23,77| 0,02 0,14 0 62,2 5,04 0 0,01
(3 gréos) 9,03| 21,86 0 0,41 0 65,29 2,72 D 0,03
9,4 21,02 0 0,09 0,0 66,98 2,29 0 0,06
Média 8,86 | 22,22 0,01 0,21 0 64,82 3,35 0 0,03
Titanita 0,06 3,88 | 33,11 0 0,08 30,34 28,58 G 1,03
(2 gréos) 0,01 3,33] 34,0 0,0y 0,2 30,2 27,8 0 1,52
Média 0,04 3,6 33,58 0,03 0,14 30,27 28,19 @ 1,28
Anfibolio 2,32 9,2 0,78 1,57 0,58 404 9,98 3,2 29,0
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Figura 28: Imagem BSE de zircdo metamitizado.

As bandas escuras no mineral correspondem aos metamitos.

Figura 29: Imagem BSE de zircdo metamitizado.

AB corresponde a varredura de elétrons em microssonda.



Figura 30: Imagem BSE de zircdo metamitizado.

AB corresponde a varredura de elétrons em microssonda.

Figura 31: Imagem BSE de zircdo metamitizado.

AB corresponde a varredura de elétrons em microssonda.
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Figura 32: Espectros da distribuicéo de Fe, Th e Zr, obtidos em microssonda eletrénica,
correspondentes a varredura AB mostrada na figura 29.
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Figura 33: Espectros da distribuicdo de Fe, Th e Zr, obtidos em microssonda eletronica,

correspondentes a varredura AB mostrada na figura 30.
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Figura 34: Espectros da distribuicéo de Fe, Th e Zr, obtidos em microssonda eletrénica,

correspondentes a varredura AB mostrada na figura 31.
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4.2 BENEFICIAMENTOS NO CONCENTRADO DE ZIRCONITA B

4.2.1 Atricao em polpa

4.2.1.1 Atricdo do CZB em bancada de laboratério

O processo gerou dois materiais que foram denominados produto da atricdo
e rejeito da atricdo. O primeiro é o CZB desprovido da pelicula argilo-ferruginosa; o segundo

€ o material removido da superficie dos minerais do CZB durante 0 processo.

Cada teste de atricdo representou duas amostras atricionadas e os resultados

dos testes representam as médias aritméticas dos valores obtidos nas duas amostras.

O produto da atricdo foi avaliado em lupa binocular e também através de
analises quimicas por fluorescéncia de raios x. A analise na lupa, considerada subijetiva, foi
importante porque permitiu visualizar se a operacao foi eficaz na remocéo da pelicula. A
analise quimica, objetiva, permitiu consideracdes sobre a influéncia da pelicula nos teores das

substancias do CZB atricionado.

Na lupa, verificou-se que as melhores performances na remocéo da pelicula
foram obtidas nos testes com reagentes quimicos. Os testes sem reagentes quimicos
apresentaram boa performance apenas nas altas rotagcées (2500 e 3000 rpm), nos dois tempos
de operacdo, cujas amostras ndo apresentaram evidéncias de pelicula aderida aos minerais.
Nas rotacdes inferiores, em ambos tempos de operacdo, 0s testes sem reagentes quimicos
foram parcialmente eficazes na remocdo da pelicula e da argila aderida as cavidades e
microcavidades dos minerais. Nos testes com reagentes quimicos a boa performance foi
atingida ja no teste a 800 rpm de rotacdo e no tempo de 40 minutos de operacao. Neste, 0s
graos ficaram completamente limpos e desprovidos da argila aderida as cavidades. Os graos,
em geral, ficaram com superficies brilhantes e sem a opacidade verificada nos gréos do CZB
original. No teste a 800 rpm com reagentes quimicos e no tempo de 20 minutos a eficacia do
processo também foi boa, com o0s minerais apresentando superficies completamente
desprovidas da pelicula, mas foram observados alguns graos com argila aderida as cavidades

e irregularidades de suas faces.
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A tabela 22 mostra os resultados das analises quimicas nos produtos da

atricdo do CZB, sob os diversos parametros operacionais.

Tabela 22: Resultados (%) das analises quimicas nos produtos da atricdo no CZB.

Amostra Tempo Rotacdo | TiO; Fe0s3 P,Os | Al,O3 | ZrO,
(minuto) (rpm)

CZB original - - 0,56 0,31 0,14 2,47 63,01
800 0,55 0,30 0,13 2,34 63,33

1000 0,51 0,28 0,13 1,96 63,69

20 1500 0,52 0,27 0,13 2,05 63,65

2000 0,55 0,29 0,15 2,39 63,41
Sem 2500 0,51 0,26 0,14 1,97 63,84
NaOH 3000 0,51 0,26 0,14 1,99 64,02
800 0,57 0,30 0,14 2,46 63,12

1000 0,51 0,28 0,13 1,87 63,90

40 1500 0,53 0,27 0,13 2,18 63,54

2000 0,54 0,27 0,14 2,31 63,60

2500 0,54 0,27 0,15 2,27 63,72

3000 0,48 0,24 0,14 1,90 64,16

800 0,57 0,31 0,14 2,6( 62,94

20 1000 0,60 0,30 0,14 2,65 62,72

1500 0,58 0,29 0,14 2,73 62,72

Com 2000 0,55 0,27 0,13 2,40 63,22
NaOH 800 0,54 0,28 0,14 2,22 63,32
40 1000 0,52 0,29 0,13 2,25 63,14

1500 0,56 0,28 0,13 2,45 63,06

2000 0,52 0,25 0,13 2,13 63,34

O rejeito da atricdo correspondeu a uma lama que, seca, caracterizou-se
como uma massa argilosa de cor marrom. A tabela 23 mostra os valores das massas geradas
sob os diversos parametros operacionais. A figura 35 ilustra as representacfes graficas

correspondentes.

Algumas amostras do rejeito da atricAo foram analisadas por difracdo de
raios X. As figuras 36, 37 e 38 ilustram os espectros da amostra referente ao teste com NaOH,
2000 rpm e 20 minutos, respectivamente, pelos métodos natural, orientada e calcinada. Os

espectros das demais amostras foram muito semelhantes, nos trés métodos.
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Tabela 23: Massas do rejeito da atricdo geradas sob variados parametros operacionais.

NaOH Tempo Rotacao Massa
(minuto) (rpm) (9)
800 1,172
1000 1,319
20 1500 2,094
2000 3,060
2500 4,441
Sem 3000 7,698
800 1,307
1000 1,535
40 1500 2,614
2000 4,465
2500 7,179
3000 12,260
800 2,437
20 1000 2,691
1500 3,752
Com 2000 5,414
800 2,902
40 1000 3,226
1500 4,630
2000 6,542

REJEITO DA ATRICAO DO CZB
14

12 ---l-- Sem NaOH 20 min A
---&-- Sem NaOH 40 min

10{ —m— Com NaOH 20 min

© —a— Com NaOH 40 min
p 8 * ]
0 A .-
.
S .t .-

4 .

2 i

0 T T T T T

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Rotac&o (rpm)

Figura 35: Massa de rejeito gerada na atricdo do CZB.
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Figura 36: Espectro da difracdo do rejeito da atricdo, método amostra natural.
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Figura 37: Espectro da difracdo do rejeito da atricdo, método amostra orientada.
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REJEITO DA ATRIC}AO - CALCINADA
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Figura 38: Espectro da difracéo do rejeito da atricdo, método amostra calcinada.

O rejeito da atricdo também foi analisado na lupa binocular. Foram
observados dois tipos de materiais: uma massa argilosa de cor marrom, que corresponde a
pelicula argilo-ferruginosa, a argila aderente as cavidades e irregularidades superficiais dos
graos e ao proprio zircdo pulverizado pela atricdo entre os grados; uma massa microcristalina,
correspondente a diversos minerais e fragmentos de minerais originados durante a atricdo, de

granulometria inferior a 44 um.

A andlise granulométrica do rejeito da atricdo, da amostra correspondente ao
teste com NaOH, 800 rpm e 40 minutos de operacao, indicou a distribuicdo granulométrica
ilustrada na figura 39. Pode-se considerar que € uma distribuicdo padrdo desse material,
porque as amostras dos demais testes apresentaram configuracdo muito semelhante a
mostrada na figura 39. Em geral, os diametros médigsg8b menores nas amostras em que

os testes tiveram rotacfes mais elevadas.

A tabela 24 mostra os resultados das andlises quimicas das amostras do
rejeito da atricho do CZB, sob diversos parametros operacionais. A figura 40 ilustra o
consumo de energia do sistema de atrigcdo.
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Figura 39: Distribuicdo granulométrica de uma amostra de rejeito da atricéo.

Tabela 24: Resultados (%) de analises quimicas de amostras de rejeito de atricdo do CZB.

NaOH | Tempo (min) | Rotacdo (rpm) | TiO2 | F&Os | P.Os | AlOz | ZrO;
2000 3,42 12,66 0,14 17,08 24,23
20 2500 3,24 10,32 0,14 13,76 30,42
Sem 3000 3,04 6,78 0,14 9,70 39,85
2000 3,29 10,88 0,14 14,60 29,17
40 2500 3,15 7,73 0,14 10,88 37,59
3000 2,85 4,77 0,13 7,15 45,69
Com 40 2000 3,48 11,06 0,24 16,43 40,71

4.2.1.2 Atricdo do PCZ em equipamento semipiloto

Uma aliquota da amostbalk foi passada no separador isodinamico Frantz.
As fracdes originadas nesse equipamento foram observadas em lupa binocular. Mediante estas

avaliacoes, a aliqguota apresentou as seguintes caracteristicas:

- massa mineral: zircdo (86%); rutilo (5%); ilmenita (3%); cianita (2%); outros (4%);

- cerca de 10% dos graos continham argila aderida em cavidades e irregularidades de

diversos minerais;
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- a maioria dos graos apresentou brilho vitreo; cerca de 5% dos minerais transparentes
apresentaram uma cor levemente amarelada e brilho opaco, indicando a presenca da

cobertura argilo-ferruginosa que adere aos graos.

A avaliacdo subjetiva das amostras dos testes de atricdo em equipamento
semipiloto, em lupa binocular, é importante, porque nesta forma de avaliacdo se observa se 0s
minerais estdo com superficies brilhantes ou opacas, identificando-se, assim, a eficacia do

processo na liberacéo da pelicula e da argila aderente aos gréos.

Neste contexto, a avaliagdo do processo, considerando-se 0s resultados da
analise visual, foi rotulada comeegular, boa ou 6tima A avaliacdoregular indicou a
presenca de gréos com argila aderida em cavidades rasas e profundas, bem como vestigios de
pelicula e opacidade nos gréaos; a avalidgd®indicou argila aderida apenas em algumas
cavidades profundas e grdos com superficies brilhantes; a avaligadandicou que nao
havia argila aderida e os minerais encontravam-se com superficies completamente brilhantes.

A tabela 25 mostra os resultados da avaliagdo subjetiva.

CONSUMO DE ENERGIA NO SISTEMA DE ATRICAO

y = 0,0925x + 5,7967
R* = 0,9967

Poténcia (W
= = N
o a1 o
o o o
| | |

50 A

O T T T T T T

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Rotacado (rpm)

Figura 40: Consumo de energia no sistema de atricdo em laboratorio.
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Tabela 25: Avaliacdo subjetiva dos testes de atricdo no PCZ, em equipamento semipiloto.

TESTE POLPA NaOH TEMPO AVALIAC}AO
(% sélidos) (g/t polpa) (minuto)

1 80 0 20 REGULAR
2 80 400 20 BOA

3 80 400 40 BOA

4 80 500 20 BOA

5 80 600 20 BOA

6 70 500 20 REGULAR
7 70 600 20 BOA

8 80 500 30 OTIMA

9 80 600 30 OTIMA
10 70 500 30 BOA
11 70 600 30 OTIMA
12 80 600 10 REGULAR

A tabela 26 mostra os resultados das analises quimicas dos produtos da

atricdo no equipamento semipiloto. Como esses resultados mostraram-se inadequados para a

avaliacdo objetiva dos testes, utilizou-se 0 método colorimétrico, cujo resumo dos resultados

estatisticos encontra-se na tabela 27. Nesta tabela estdo listados os valores das médias e

desvio-padréo para os parametros alvura e amarelamento (calculados através das normas ISO

2470 e ASTM E313, respectivamente), referentes ao tratamento estatistico das amostras PCZ,

teste 7 e teste 11.

Tabela 26: Resultados (%) de analises quimicas dos produtos da atricdo semipiloto e do PCZ

original.
TESTE T|02 F8203 P205 Al 203 ZTOZ
1 7,52 1,53 0,18 1,30 57,75
2 7,97 1,53 0,18 1,34 58,38
3 7,24 1,44 0,20 1,21 57,80
4 8,11 1,58 0,16 1,36 57,44
5 7,74 1,47 0,18 1,23 58,26
6 8,85 1,71 0,16 1,50 56,46
7 8,87 1,63 0,17 1,70 56,72
8 7,80 1,45 0,18 1,30 57,24
9 6,99 1,47 0,20 1,07 57,78
10 6,99 1,36 0,20 1,07 58,27
11 7,37 1,37 0,18 1,19 58,12
12 7,10 1,38 0,19 1,10 58,44
PCZ original 7,46 1,49 0,19 1,31 58,36
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Tabela 27: Resumo estatistico comparativo das medicdes de parametros colorimétricos.

ALVURA AMARELAMENTO
PCz Teste 7 Teste 11 PCz Teste 7 Teste 11
Média 16,77 17,31 17,75 28,91 26,24 26,82
Desvio-padréo 0,34 0,32 0,42 0,90 1,60 1,38
t 3,87 5,98 4,84 4,23
Valor P 0,041% 0,001% 0,01% 0,096%

A empresa Millennium, considerando seu Sistema de Gestdo Ambiental,
nao tem interesse em utilizar reagentes quimicos na rota de processamento mineral. Por isso,
solicitou que se realizasse um teste de atricdo semipiloto com o PCZ, sem o uso de NaOH. No
teste 1, o processo foi realizado sem a substancia quimica. Em lupa, observou-se que a
eficacia do processo sem NaOH foi apemagilar na avaliacdo subjetiva. Necessitava-se de
um parametro objetivo para comprovar a eficacia da substancia na atricdo. Para isso,
escolheu-se uma amostra (teste 5) que teve uma avaliacéo slimetieaatricdo semipiloto,

e submeter ambas (teste 1 e teste 5) a processos de separacdo eletrostatica e magnética,
semelhante ao que ocorre com o PCZ originado na mina e que da origem aos concentrados de
zircdo. O produto final (ndo-condutor e ndo-magnético) de cada amostra foi analisado por

fluorescéncia de raios x. A tabela 28 mostra os resultados.

Tabela 28: Resultados (%) das analises quimicas dos produtos ndo-condutor e ndo-magnético.

Amostra TiO» Fe,O3 P,Os Al>O3 Zro,
PCZ original 7,46 1,49 0,19 1,31 58,36
Teste 1 — sem NaOH 0,65 0,24 0,12 1,09 66,17
Teste 5 — com NaOH 0,3 0,28 0,11 1,07 66,03

4.2.2 Processos fisicos realizados no AMRachen

A tabela 29 mostra o resumo dos resultados obtidos nos processos fisicos a
que foram submetidos o CZB, no AMR-Aachen. Os dados referem-se as recuperacdes

obtidas nos processos e as analises quimicas correspondentes.

A figura 41 ilustra alguns grédos de zircdo quebrados, retirados do produto
magnético (da separagdo magnética final), com inclusdes minerais expostas, indicando que o

processo tem eficacia na remocao de graos com grandes inclusdes minerais.
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Tabela 29: Resumo dos resultados obtidos com os processos fisicos, no AMR—Aachen.

Massa (%) Andlise Quimica (%)
Processo Produto Absolutg  Relativa Ti@ | FeOs | P.Os | Al203 | ZrO:
Atricdo CZB atricionado 100 100 0,54 0,28 0,14 2,22 63,32
Separacao Condutor 6,0 6,0 - - - - -
Eletrostatica N&o-condutor 94,0 94,0 0,38 0,23 0,13 54 65,01
Separacao Magnético 13,1 12,3 0,51 0,29 0,22 1,53 63,98
Magnética Nao-magnético 86,9 81,7 0,26 0,19 o1 55 64,94
+0,063 mm 85,2 69,6 0,2 0,17 0,08 1,32 64,56
Peneiramentg -0,063+0,020 mm 12,5 10,2 0,12 0,24 0,13 1,01 64,56
—-0,020 mm 2,3 1,9 0,19 2,62 0,25 1,62 62,68
Separacao Condutor 5,9 4,1 - - - - -
Eletrostatica N&o-condutor 94,1 65,5 0,16 0,17 0,08 1|16 65,29
Separagao Magnético 30,7 20,1 0,22 0,21 0,1 1,32 65,15
Magnética Mistos 4,3 2,8 0,64 0,45 0,19 2,6 63,0
Nao-magnético 65,0 42,6 0,1 0,15 0,06 0,97 65,94

Figura 41: Zircdes quebrados durante a moagem, com inclusées minerais expostas.
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5 DISCUSSAO DOS RESULTADOS
5.1 AVALIAQAO TECNOLOGICA DOS MATERIAIS
5.1.1 Caracterizacdo mineraldgica das dunas

Os dados da tabela 7 mostram que a parte superior dos sedimentos da jazida
€ a de maior importancia econémica. Ainda que os MP estejam disseminados ao longo do
perfil, as maiores concentracdes ocorrem nos sedimentos superiores, numa propor¢cao proxima
a 4 x 1, relativa aos MP dos sedimentos da base da jazida. Além disso, no topo, a proporcao
de ilmenita, que € a matéria-prima de interesse econdmico na empresa, € maior que na base,

conforme os dados da tabela 8.

As distribuicdes granulométricas (tabela 9 e figura 15) de ambos
compartimentos sedimentares (base e topo) tém caracteristicas semelhantes, compativel com a
origem edlica dos mesmos. Entretanto, as distribuicbes dos MP mostram que, em ambas, a
fracdo economicamente mais interessante esta abaixo de 0,297 mm. Nessa fracdo, no topo,
estdo 94,64% dos MP e 42,77% do ROM; na base, estdo 91,12% dos MP e 48,89% do ROM.
Como a empresa processa toda a jazida, em cerca de 55% do ROM tratado (gréos de diametro
> 0,297 mm) é recuperado apenas cerca de 6% dos MP. Dado a natureza da jazida e a
guantidade de minério tratado/dia, para a empresa € mais econdmico e operacionalmente mais

viavel processar toda a jazida, que proceder a um corte granulométrico naquela fracao.

A distribuicdo granulométrica dos principais MP (tabela 10) indica que as
amostras BASE e TOPO tém distribuicdbes de MP uniformes, predominando a ilmenita

seguida do zircao, na maioria das fragoes.

Além do teor de MP, h& outras diferencas entre as amostras BASE e TOPO,
relacionadas as caracteristicas mineraldgicas. A principal relaciona-se com a pelicula argilo-
ferruginosa aderente aos gréos, que esta presente em 98% dos grédos da amostra BASE e em
apenas 5% nos graos da amostra TOPO. Esta caracteristica € importante durante o tratamento
do ROM, porque é uma das causas da formacao de concentrados de zircdo de baixa qualidade.
Se 0 PCZ resultar de uma area-fonte onde predominam os sedimentos da base da jazida, a
maioria de seus MP vai apresentar o problema da argila ou pelicula aderentes; mas se a area-

fonte for os sedimentos do topo, a maioria dos MP n&o apresentara o problema. No primeiro
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caso, a batelada de PCZ vai gerar concentrados de zircdo de baixa qualidade; no segundo, vai

gerar concentrados de alta qualidade.

Caso o zircdo fosse a principal matéria-prima de interesse econdémico, a
producdo de concentrados de alta e de baixa qualidade seria controlada pela seletividade na
lavra. Como o zircdo € um co-produto, e como a argila aderente aparentemente ndo afeta a
gualidade do concentrado de ilmenita, a seletividade ndo é uma estratégia considerada na
operacdo. E se duas ou mais frentes estiverem operando em niveis diferentes na jazida,

sedimentos do topo e da base serdo enviados para a planta de tratamento, indistintamente.

O PCZ é um produto enriquecido em zircdo (> 80% da massa) que contém
uma variedade de minerais considerados contaminantes: rutilo, ilmenita, cianita e estaurolita,
entre outros. Esse produto passa por um conjunto de separadores eletrostaticos e magnéticos
gue remove 0S contaminantes para concentrar o zircdo (mineral ndo-condutor e n&o-
magneético). Os equipamentos ndo atuam com eficacia nos minerais portadores da pelicula
argilosa. Como consequéncia, parte dos contaminantes segue incorporada a massa zirconitica
que forma o concentrado final de zircdo. A qualidade dessa matéria-prima €, entéo,

determinada pela massa de contaminantes nela disseminada.

A alteracdo da ilmenita para leucoxeno foi outra caracteristica observada, e
gue difere entre os sedimentos da base e do topo da jazida. Na base, cerca de 90% dos gréos
de ilmenita encontram-se completamente alterados ou em vias de alteracdo para leucoxeno,
enquanto que no topo apenas 20% dos grdos de ilmenita encontram-se nesse processo.
Segundo Lener (1997), no leucoxeno (k€is+x0g+x/2) onde x< 2) ocorre enriquecimento

de Ti e diminuic&o de Fe, que é lixiviado pela agua.

Embora ndo tenha sido pesquisado com detalhe, mas inferido pelas
evidéncias geologicas locais e regionais, atribui-se ao lencol freatico tanto a formacéo da
pelicula argilosa nos minerais da base da jazida, como a alteracdo da ilmenita para leucoxeno
mais acentuada nesses sedimentos. Lentes de argilominerais s&o comuns e encontram-se
intercaladas ao longo do perfil das dunas. A agua das chuvas infiltra-se rapidamente nas
dunas, levando consigo os ions lixiviados das lentes argilosas das partes mais altas,
depositando-os nas partes mais baixas. Regionalmente, as dunas assentam-se
discordantemente sobre um pacote de laterita, que atua como uma camada impermeavel,

favorecendo a circulagéo do lencol freatico na base das dunas. Nesse processo, 0S ions em
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solugcdo aquosa aderem-se as superficies dos minerais e acumulam-se nas suas cavidades e
irregularidades. Relacionado ao mesmo processo, 0 ambiente constantemente encharcado na
base das dunas € mais eficaz na alteracdo da ilmenita em leucoxeno que nas camadas

superiores, menos umidas.

5.1.2 Caracterizacdo mineralogica de testemunhos de sondagem

Este estudo particular ndo teve o objetivo de caracterizar o bloco de minério,
pois um furo de sondagem é insuficiente para esta finalidade. Conhecendo as caracteristicas
da jazida, seja pela experiéncia em mais de 20 anos em lavra, seja pelo conhecimento
adquirido do bloco sondado, através dos testemunhos da malha de sondagem, os técnicos da
empresa consideram que a jazida, em geral, tem caracteristicas semelhantes e, por isso,
consideraram que o estudo em apenas um furo seria suficiente para indicar, ao menos, a

guestao da pelicula argilo-ferruginosa.

Na época em que o estudo foi realizado, a lavra ocorria por desmonte
mecanico, através de tratores de esteiras, e o bloco em lavra — denominado norte —
correspondia ao das amostras BASE e TOPO, focalizadas nesta tese. Atualmente, o minério €
desmontado por uma draga do timacket wheeldo bloco — denominado sul — cujo furo de
sonda foi escolhido para o estudo em questdo. Na época do estudo, estava em andamento o
planejamento para a implantagéo da draga no bloco sul, e os técnicos foram alertados sobre o
problema da pelicula. Caso se confirmasse que o problema persistiria no bloco sul, teriam que

considerar uma operacao de atricdo no minério desse bloco.

A andlise das amostras dos trés intervalos escolhidos, em lupa binocular,
indicou que a pelicula e a argila aderente eram eventos importantes, incorporados a superficie
dos minerais do intervalo superficial (0 a 20,25 m); nos demais intervalos essas caracteristicas
ocorriam em uma massa pouco significativa de gréos. Por este motivo, apenas a amostra do

intervalo superficial foi escolhida para os testes de remocéo da pelicula e da argila.

A massa de MP da amostra de sondagem era insuficiente para a atricdo em
bancada de laboratorio. Considerando as pesquisas de learahgR000a), para a remocgao
da pelicula de argilominerais e-Pg aderida a superficie de areias quartzosas, decidiu-se pela
aplicacao de ultra-som. Havia-se tentado, antes disso, agitacdo mecanica com turbuléncia em

polpa, com e sem o0 uso de uma solu¢do de hexametafosfato de sodio, que € um produto
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auxiliar na dispersédo de particulas muito finas, principalmente as argilosas. Os testes com a
agitacdo mecanica resultaram ineficazes, constatando-se que a argila continuava aderida aos

graos, apesar das variacoes de rotacdo e tempo de agitacao.

Com o equipamento de ultra-som e o uso da solucédo dispersante na polpa,
obteve-se graos completamente liberados da pelicula e da argila aderentes, demonstrando a
eficacia desse equipamento e identificando uma alternativa operacional para casos

semelhantes.

Quanto as caracteristicas mineraldgicas, os testemunhos de sondagem
indicaram resultados semelhantes aos das amostras do bloco norte. A tabela 11 indica teores
de MP consideravelmente inferiores aos da amostra TOPO, mas indica a tendéncia de
diminuicdo da massa de MP com a profundidade, que parece ser tipica da jazida, informacéo
corroborada pelos técnicos da empresa.

As distribuicdes granulométricas do ROM nos trés intervalos (tabela 12 e
figura 16) sédo semelhantes entre si e semelhantes as distribuigcbes verificadas nas amostras
BASE e TOPO (figura 15). As distribuicbes dos MP também mostram as mesmas tendéncias

as semelhancas (figuras 17, 18, 19 e 20).

N

Quanto a ocorréncia dos MP (tabela 13), ilmenita/leucoxeno continuam
sendo os minerais predominantes, mas o zircdo diminui consideravelmente abaixo dos 20,25
metros, tornando-se o terceiro mineral em ocorréncia, onde a turmalina ocupa a segunda

posicao, invertendo-se as posi¢des indicadas na tabela 8.

Tendo sido identificado que a pelicula era um fator a ser considerado no
beneficiamento mineral do bloco sul, os técnicos da empresa desenvolveram testes pré-
operacionais, os quais indicaram a necessidade de implantacdo do equipamento de atricdo no
beneficiamento. Atualmente, o pré-concentrado gerado pela lavra do bloco sul passa por um
separador magnético a umido. O produto ndo-magnético é atricionado e posteriormente passa
por conjuntos de mesa vibratoria e num separador magnético a seco, operagdes que geram
pré-concentrados de zircado, rutilo e cianita. A atricdo, que esta definitivamente incorporada a
rota industrial, € fundamental para a formacéo de concentrados de zircao, rutilo e cianita mais

puros.
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5.1.3 Caracterizacdo mineraldégica do Concentrado de Zirconita B

Os dados da tabela 14 indicam que o zircdo € um dos minerais pesados de
menor granulometria da jazida, pois apesar de ser o segundo mineral pesado em termos de
ocorréncia, se concentra nas fragbes mais finas, notadamente na fracdo —0,105 +0,074 mm, a

qgual retém cerca de 53% da massa zirconitica.

A massa de minerais contaminantes do CZB (tabela 15) é elevada — 0,9% —,
caracterizando que o produto é de baixa qualidade. Os principais minerais contaminantes sao
a ilmenita e o rutilo (tabela 16). Esses minerais deveriam ser removidos nos separadores
eletrostaticos e magnéticos durante o tratamento do PCZ. Naturalmente, a eficacia dos
equipamentos ndo é total e uma pequena porcentagem de minerais ndo € removida, seguindo
com o zircdo, e formando, mesmo assim, concentrados com qualidade superior, como ocorre
com o Concentrado de Zirconita E (CZE). Entretanto, a alta percentagem de minerais
contaminantes no CZB devia-se ao fato de o PCZ oriundo do minério da base da jazida ndo
ser previamente atricionado quando submetido aos equipamentos eletrostatico e magnético.
As susceptibilidades elétricas e/ou magnéticas dos minerais contaminantes ficam reduzidas ou

anuladas pela ocorréncia da pelicula argilo-ferruginosa.

Conforme j& informado, o PCZ é o produto-fonte dos concentrados de
zircao que, tratado em bateladas por processos umidos (classificadores hidraulicos, espirais e
mesas concentradoras) e secos (separadores eletrostaticos e magnéticos), gera diversos
subprodutos, entre 0s quais os tipos de concentrado de zircdo (Zirconita F, Zirconita B,
Zirconita 3, Zirconita 2, Zirconita 1 e Zirconita E (a qualidade aumenta do tipo F ao E)).
Considerando as observacdes de campo, de processos industriais e de laboratério, bem como
os resultados dos processos desenvolvidos neste trabalho, atribui-se & origem do PCZ a
variabilidade da producéo desses tipos. Isto é, se 0 minério que da origem ao PCZ for extraido
dos sedimentos da base da jazida, onde a maioria dos minerais esta envolta pela pelicula
argilo-ferruginosa, havera formacédo de concentrados de zircdo com qualidades mais baixas. O
inverso ocorrera se o minério for extraido dos sedimentos do topo da jazida, onde a maioria

dos minerais ndo contém a pelicula.

O método de lavra, ndo seletivo, aliado a importancia secundaria do zircao
na producdo mineral da empresa, impossibilita uma separacdo mais criteriosa para o PCZ.

Além disso, este produto, estocado indistintamente, alimentava a planta industrial via imida,
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onde inicia o processo de recuperacdo do zircdo. Neste ciclo, ndo havia como otimizar a
producdo de concentrados mais nobres. Uma solucdo préatica para esta finalidade seria a
aplicacao do tratamento de atricdo no PCZ, para a eliminacao da pelicula, antes de alimenta-lo

na planta via Umida, o que ja esta sendo feito.

A tabela 17 indica que a quantidade de zircdes portadores de inclusées
minerais é significativa (28%); como serd comentado no item a seguir, as inclusdes também

influenciam na qualidade dos concentrados.

Y

A tabela 17 também indica que os zircbes sdo varidveis quanto a
transparéncia e cores, denotando a variabilidade das rochas-fonte na formacdo das dunas
locais. As observacbes de campo, de laboratério e a andlise dos resultados, em geral, ndo
indicam que essas caracteristicas influenciem na qualidade dos concentrados de zircdo
produzidos na mina do Guaju.

5.1.4 Inclusdes minerais nos zircoes

Cerca de 28% dos zircdes do CZB exibem uma quantidade significativa de
inclusbes minerais, conforme ilustrado na figura 23. Os minerais mostrados nas figuras 24,

25, 26 e 27 mostram que as inclusdes podem ocupar um volume consideravel do gréo.

O estudo mineraldgico das inclusfes (tabela 18) identificou uma variedade
de minerais, na qual a pirrotita, a biotita, o quartzo e a ilmenita sédo as inclusbes mais
abundantes. Esses minerais, fora o quartzo, representam 50% da massa de inclusdes. A anélise
de cinco inclusbes de pirrotita (tabela 19) mostra que 60,2% de suas massas, em meédia,
correspondem ao elemento Fe. Na tabela 21, as inclusdes biotita e ilmenita tém,
respectivamente, em média, 30,2% e 46,1% da substancia FeO em suas massas. Também
merece destaque a substanci®{?que ocupa 41% da massa de apatita (tabela 20), que é a
gquinta variedade mineral em quantidade de inclusdes, e a subst&ii@ia pkesente nas

inclus6es minerais biotita, feldspato e plagioclasio (tabela 21).

As inclusdes minerais representam uma parcela significativa dos teores
elevados de algumas substancias contaminantes do CZB, e podem justificar o fato de que,
mesmo purificado, o concentrado de zircdo podera conter altos teores fiay,aF@s e

Al;,Os. A tabela 16 mostra os principais minerais contaminantes do CZB. Dentre os citados,
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iimenita e estaurolita possuem Fe em suas estruturas; estaurolita possui Al e monazita possui
P. Amostras de CZB atricionadas e passadas em separadores eletrostatico e magnético nédo
contém o0s minerais contaminantes nas proporcdes indicadas na tabela 16; raros cristais de
ilmenita, estaurolita, cianita ou monazita séo identificados quando as amostras sao observadas
em lupa binocular, ndo justificando os teores ainda altos de substancias contaminantes
(principalmente com Fe) na matéria-prima atricionada. Ou seja, o fato de ndo haver minerais
liberados contendo essas substancias nas amostras tratadas, indica que as mesmas encontram-
se nas inclusdes minerais nos zircbes, o que é corroborado pelos resultados das analises em

microssonda eletronica, mostrados nas tabelas 19, 20 e 21.

5.1.5 Metamitizacdo nos zircdes

BN

Por ser um evento relacionado a estrutura mineral, a metamitizacdo nos
zircbes da mina do Guaju aparentemente ndo afeta a performance dos equipamentos
eletrostaticos e magnéticos na formacéo de concentrados de zircdo. Mas a dinamica interna do
processo provoca alteracdes que influem na composicdo quimica do mineral. Isso ocorre de
duas formas: pela transformacéo dos elementos da rede cristalina durante a metamitizacéo, e
pelas alteracdes posteriores provocadas por solugbes que penetram no mineral através das

fraturas originadas durante aguele processo.

As figuras 32, 33 e 34 mostram os espectros dos elementos Fe, Th e Zr da
estrutura de trés gréos de zircdo aleatoriamente escolhidos para a avaliagdo do processo. Em
cada gréo, os espectros mostram que nas bandas escuras (areas metamitizadas do mineral) as
concentracdes de Fe e Th sao altas, enquanto que a concentracdo de Zr € baixa; nas bandas
claras (areas ndo metamitizadas) ocorre o inverso, isto é, as concentracdes de Fe e Th séo

baixas e a de Zr é alta.

Esta avaliacdo néo permite determinar os valores absolutos das alteracdes na
concentracdo dos elementos dentro do grdo. Mas os espectros permitem inferir que devem ser
significativas. Por exemplo, o zircdo da figura 32: a contagem do Fe nas bandas claras passa
de um valor de cerca de 2500 para um valor de 32000 nas bandas escuras; para o Th, a
contagem de cerca de 2000 passa para um valor de 15000; e para o Zr, o valor que é de

100000 nas bandas claras diminui para cerca de 63000 nas escuras.
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Os espectros também indicam, nos trés gréos, uma variabilidade de valores
entre 60000 e 100000 na contagem do Zr. Entretanto, nos espectros de Fe e Th a variabilidade
da contagem é diferente nos mesmos. Essas diferencas devem estar relacionadas com a
intensidade do processo de metamitizacdo e a posterior percolacdo de fluidos no interior do
gréo, que provoca maior ou menor alteracdo do Zr para outros elementos. Nas figuras 32, 33 e
34 estdo ilustrados os espectros de Fe e Th, mas outros elementos também estdo presentes no
processo. Essas performances confirmaram as observacdes de Hatnan(2000) e
Nasdalaet al (1996), que concluiram: “areas de zircbes com alto grau de metamitizacéo
geralmente contém grandes quantidades de elementos-traco e sdo caracterizadas por maiores

variagcdes na concentracao desses elementos, que nas areas vizinhas, ndo metamitizadas”.

As fraturas nos zircbes sdo estruturas relacionadas ao processo de
metamitizacdo, conforme Nasdatd al (1996). As expansdes heterogéneas durante o
processo criam pressdes internas por todo o mineral, suficientes para fratura-lo. As fraturas
servem como um caminho potencial para a penetracdo de fluidos, permitindo a lixiviacdo dos
elementos. As figuras 21, 28, 29, 30 e 31 mostram algumas fraturas, comuns em zircoes

analisados em microssonda eletronica.

Conforme o acima exposto, e considerando que 15% dos zircdes do CZB
contém metamitos, atribui-se também ao processo de metamitizacdo, um fator responséavel

pelos altos teores de substancias contaminantes, notadamente de Fe.

5.2 BENEFICIAMENTOS NO CONCENTRADO DE ZIRCONITA B

5.2.1 Atricdo em polpa

5.2.1.1 Atricdo do CZB em bancada de laborat6rio

A avaliacdo do produto da atricdo em lupa binocular propiciou uma analise
mais criteriosa do que os resultados das analises quimicas. As massas de pelicula aderida a
superficie dos graos, e de argila aderida as cavidades dos mesmos, representam valores pouco
significativos, comparados ao valor da massa zirconitica. A remoc¢éo da pelicula e da argila
ndo representa um ganho de qualidade no produto final atricionado. A tabela 22 mostra os

resultados das analises quimicas nos produtos da atricAo sob diversos parametros
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operacionais. Os valores, comparados aos do CZB original, tém pouca variacdo, e as

diferencas estdo mais relacionadas a margem de erro do método analitico.

Mas a andlise dos graos em lupa binocular permitiu consideracbes mais
concretas sobre a eficacia da atricdo no CZB. Nos testes sem reagentes quimicos, as amostras
observadas em lupa apresentaram vestigios de argila aderida as cavidades, em todas as
combinacfes de parametros (rotacdo e tempo); quanto a pelicula, apenas nas altas rotacdes
(2500 e 3000 rpm) a atricdo a removeu. Nos testes com reagentes quimicos, entretanto, todas
as amostras estavam completamente liberadas da pelicula, e apenas a amostra do teste a 800
rom e 20 minutos de atricdo, correspondente aos parametros de menor intensidade do

processo, apresentou vestigios de argila aderida as cavidades de alguns graos.

Salientando que apenas a base da jazida possui 0 problema da argila, apenas
0 PCZ gerado daqueles sedimentos precisaria de atricdo. Como o acumulo de PCZ independe
dessa caracteristica, seria importante que a implementacdo da atricAo ocorresse antes de
conduzi-lo a planta via seca, onde passa nos separadores eletrostaticos e magnéticos.
Considerando os resultados, o ideal seria uma operacdo a 800 rpm e tempo de 40 minutos.
Mas acredita-se que um tempo de 20 minutos, na mesma rotacdo, e com o uso de reagentes
guimicos, seja uma operacdo mais viavel, porque eliminaria a pelicula argilo-ferruginosa, a
principal causa da formagcdo de concentrados de zircdo de baixa qualidade. A argila
remanescente nas cavidades de alguns gréos néo seria problema na planta via seca. Com o

tempo menor havera economia de energia e menor desgaste no equipamento.

Quanto ao rejeito da atricdo, a tabela 23 e a figura 35 mostram os valores
das massas geradas no processo em bancada. Nas baixas rotacdes (800 e 1000 rpm) as
diferencas entre as massas geradas nas operacdes com e sem reagentes quimicos €
significativa nos dois tempos de operac¢éo, denotando a importancia dos reagentes quimicos
para a remocao da pelicula argilo-ferruginosa no processo com baixa rotacao. Isso ficou nitido
nao apenas com os valores, mas também durante a analise em lupa binocular, conforme acima
comentado. Nas médias e altas rotacbes, mesmo sem reagentes quimicos, o atrito favorece a
remocéo da pelicula e também promove o maior desgaste nas arestas e nos vértices dos graos.
A figura 39 é a curva da distribuicdo granulométrica obtida por difracdo laser. A fracédo
grossa, na curva, representa os fragmentos dos minerais gerados durante a atricdo. Quanto
maior a rotacdo, maior é a massa de fragmentos. Isso deixa o rejeito da atricdo com maior

concentracéo de Zgdconforme valores mostrados na tabela 24.
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As analises por difracdo de raios x nas amostras do rejeito da atricdo
indicam que a pelicula argilo-ferruginosa é formada por caulinita, gibsita e goethita, conforme
0s picos mostrados na figura 36, que representa o difratograma da andalise da amostra natural.
Estes minerais sdo produtos tipicos de processos de alteracdo que ocorrem nos sedimentos
submetidos a percolagéo do lencol freatico, como os da base da mina do Guaju. A andlise pelo
método orientado é mais precisa para a definicdo dos minerais filossilicatados. A figura 37
representa o difratograma de uma amostra analisada sob este método, que confirma a presenca
dos citados minerais. Quando a amostra € calcinada, esses minerais sédo eliminados e 0s picos
correspondentes no difratograma também desaparecem (figura 38). Assim, o método da
amostra calcinada confirma os resultados obtidos nos métodos das amostras natural e

orientada.

A presenga dos citados minerais na pelicula também foi confirmada nos
resultados das analises quimicas no rejeito da atricdo (tabela 24), cujos valores mostram altos
teores para os Oxidos de ferro e aluminio. Os altos valores para o 6xido de titanio representam
a pulverizacdo dos minerais ilmenita e rutilo, presentes no CZB, que devem se fragmentar

mais facilmente que o zircao durante a atricdo, devido as suas menores durezas.

A figura 40 ilustra o gréfico do consumo de energia no sistema de atricdo
em laboratorio. Trata-se de valores estimativos, considerando que nao foi levado em conta o
rendimento da maquina elétrica utilizada. Para uma medicdo mais precisa a energia
consumida teria que ser medida através do torque do eixo do agitador. Tentando diminuir as
fontes de erro foi descontada a energia consumida pelo agitador operando em vazio nas

diversas rotacoes.

5.2.1.2 Atricdo do PCZ em equipamento semipiloto

A coluna “avaliagdo” da tabela 25 indica a performance dos testes nos
variados parametros operacionais. Em principio, as melhores condicbes de operacao
relacionam-se aos testes 8, 9 e 11, rotulados obtinee Entretanto, a condi¢cdboa
verificada nos testes 2, 3, 4, 5, 7 e 10, devido a presenca de argila aderida apenas em
cavidades profundas de alguns gréos, mas sem a pelicula superficial, indica que os parametros
desses testes seriam mais adequados para a operacao industrial, notadamente os testes 2, 4,5 e
7, por apresentarem menor tempo de operacdo. Considerando que a menor dosagem de NaOH

representa economia de reagente, e diminui um eventual impacto ambiental pelo seu uso, item
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fundamental para a empresa, 0os parametros do teste 2 podem ser considerados como 0s mais

adequados para a operacao industrial.

Os testes 1, 6 e 12 foram rotulados caegular, por ndo removerem com
eficacia a argila aderida aos gréaos. O teste 1, sem o uso de NaOH, demonstrou que a operacao
sem o0 reagente ndo € eficaz, comprovando os resultados obtidos nos testes de atricdo em
bancada de laboratério. No teste 6, a menor concentragdo de solidos na polpa e a menor
dosagem de NaOH (comparada com a dosagem do teste 7, que teve perfooa)graece
ser a indicacdo da baixa performance no processo. No teste 12, a baixa performance indica

que o tempo de 10 minutos ndo é adequado para 0 processo.

As analises quimicas foram uma tentativa de se avaliar a performance dos
testes de forma objetiva. Porém, esta tatica mostrou-se inadequada pelos mesmos motivos
comentados no primeiro paragrafo do item anterior (5.2.1.1), sobre os resultados das analises
guimicas no produto da atricdo. Como observado na tabela 22, os resultados da tabela 26,

relativos a analise quimica no produto da atricdo do PCZ, pouco esclarecem sobre a
performance dos testes semipiloto.

A analise colorimétrica foi o procedimento escolhido que se mostrou
cientificamente adequado para a avaliacdo dos testes semipiloto. O tratamento estatistico das
leituras incluiu um teste T de comparacdo de médias entre as amostras teste 7 e teste 11, em
relacdo a amostra PCZ. Os valored deas probabilidades associadas podem igualmente ser
encontradas na tabela 27. Tanto os valoressigeriores ao valor critico de 1,83 (para um
intervalo de confianca de 95%), quanto os valores de P inferiores a 5%, comprovam, segundo
Walpole & Myers (1993), que ambos tratamentos foram efetivos tanto na elevagéo da alvura

guanto na diminuicdo do amarelamento das amostras atricionadas.

A importéncia do uso da substancia NaOH no processo também foi
comprovada nos ensaios com 0s separadores eletrostatico e magnético. A lamiodtra
PCZ, usada nos testes de atricdo semipiloto, continha apenas 5% dos minerais com o
problema da pelicula. Uma amostra com mais grdos contendo o problema da pelicula seria
mais indicada para os testes, onde, certamente, 0s resultados dos processos e andlises
mostrariam discrepancias maiores entre os valores da amostra original e as tratadas. Apesar da
baixa incidéncia de grdos com a pelicula, os testes sem e com NaOH mostraram resultados

que indicaram a importancia da substancia na atricdo. Os produtos ndo-condutor e néo-
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magnético das amostras teste 1 (atricionada sem NaOH) e teste 5 (atricionada com NaOH)
foram submetidos a analise quimica. Os resultados encontram-se na tabela 28. Rutilo e
ilmenita sdo os principais minerais contaminantes do PCZ. Ambos contém Ti, mas s6 a
ilmenita contém Fe. Quanto maior a eficacia do processo de atricdo na remocao da pelicula,
maior a eficacia dos equipamentos eletrostaticos e magnéticos na remocédo dos minerais
susceptiveis agueles campos. Mesmo com baixa ocorréncia de minerais com pelicula, a
remoc¢do dos contaminantes com Ti foi significativamente mais eficaz na amostra atricionada
com NaOH; o valor para TiOnesta amostra (0,3%) é mais de 50% inferior ao da amostra

atricionada sem NaOH.

5.2.2 Processos fisicos realizados no AMRachen

O objetivo principal da aplicacdo dos processos fisicos no CZB, realizados

no laboratorio do AMR-Aachen, foi a liberagdo das inclusGes minerais dos gréos de zircao.
Tendo sido verificado que 28% dos gréos continham inclusdes, e que as mesmas afetam a
gualidade da matéria-prima, decidiu-se que seria interessante a aplicacdo de alguns testes para
verificar a possibilidade de remové-las. A tabela 29 mostra um balanco de massas relativo aos
processos aplicados no CZB e as analises quimicas nos produtos deles decorrentes. O
processo “peneiramento” foi no produto ndo-magnético (da separacdo magnética inicial), apés
sua moagem. Os valores marcados em negrito nas colunas “produto” e “massa relativa” sdo os

produtos e massas finais resultantes da aplicacdo dos processos.

O produto condutor da separagéo eletrostatica corresponde a trés fracdes
condutoras (1,5% da massa original) mais as duas frac6es mistas (4,5% da massa original) do
separador Corona. Em lupa binocular, observou-se que as trés fragdes condutoras continham
uma quantidade consideravel de rutilo; nas mistas foram identificados raros cristais de rutilo;
a fracdo condutora ndo continha rutilo. A fim de permitir uma pureza mais elevada para o
produto ndo-condutor, optou-se por ndo incorporar as duas fracbes mistas ao mesmo. Essa
opcao resultou na subtracdo de 4,5% da massa original. Numa operacao industrial, com um
equipamento de caracteristicas semelhantes ao separador Corona, seria aconselhavel
incorporar as fracdes mistas ao produto ndo-condutor, evitando-se, assim, perda de massa, e
considerando que a baixa incidéncia de grdos de rutilo ndo afetaria a performance de
purificacdo nos demais processos. Esses raros graos de rutilo ainda poderiam ser removidos

na repassagem do material pelo separador eletrostatico, ap6s moagem.
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O separador magnético Carpco gerou um produto magnético cuja massa
absoluta (13,1%) € considerada demasiada. Esta operacdo visava a remocao da ilmenita do
CZB. Apesar de terem sido testadas amostras com variados valores de parametros
operacionais (intensidade de campo, velocidade do rolo, taxa de alimentacdo), todas as
operacbes geraram massas demasiadas do produto magnético, com mais de 95% de zircéo.
Em lupa binocular, verificou-se que a operacdo ndo foi plenamente eficaz, tendo sido
identificados alguns gréos de ilmenita no produto ndo-magnético. Ainda que os diversos
equipamentos eletromagnéticos do AMR tivessem sido testados, e mesmo com a melhor
performance do separador Carpco, € possivel que o equipamento também ndo seja adequado

para o CZB, considerando suas caracteristicas granulométricas e mineralégicas.

A moagem do produto ndo-magnético foi considerada satisfatoria por gerar
pouca massa de finos. Como o objetivo era fragmentar os zircGes com inclusbes, para
liberacdo ou exposicdo destas, era importante que fosse gerado um minimo de massa fina,
pois ha limitacdo de granulometria para as operagfes nos equipamentos eletrostatico e
magnético. N&o se encontrou uma forma adequada para se avaliar a eficacia do uso do forno
de microondas como auxiliar na moagem. Em lupa binocular, ndo se observaram evidéncias
de fraturas nas zonas de contato dos zircdes com suas inclusées, apos aguecimento em forno
de microondas. O que se observou foi a ocorréncia de muitos graos quebrados, a maioria deles
liberada de inclusdes, alguns com inclus6es aderidas, mas expostas, como 0s grdos mostrados
na figura 41. Em geral, as aliquotas observadas da amostra moida apresentaram poucos
zircbes com grandes inclusdes, porém ha muitos grdos com pequenas inclusdes que
continuaram incorporadas ao mineral. Essas caracteristicas evidenciam que o aquecimento
sob microondas pode ter sido importante para a liberacdo das grandes inclusdes, mas nem
tanto para as pequenas. Os resultados de analises quimicas no produto —0,020 mm do
peneiramento (tabela 29) também dao uma indicagdo positiva para a eficacia das operacdes
aguecimento/moagem: os elevados teores d@;FeR0Os no referido produto. As analises
das inclusbes minerais em microssonda analitica revelaram que a maioria das inclusbes é
formada por minerais que contém Fe e, secundariamente, P. Liberadas do zircdo pelo

aguecimento/moagem, essas inclusdes teriam se concentrado na fracdo —0,020 mm.

O produto +0,063 mm do peneiramento, passado no separador eletrostatico,
também gerou um produto condutor, que corresponde as trés fracbes condutoras (1,5% da
massa original), mais duas fracbes mistas (4,4% da massa original). A performance

operacional foi semelhante a obtida no produto ndo moido. Também séo pertinentes as



81

mesmas consideracdes feitas anteriormente, quanto a incorporacéo da fracdo mista ao produto

condutor e a subtracdo de massa.

A separacdo magnética do produto condutor da fragdo +0,063 mm gerou um
produto magnético cuja massa é considera muito alta (30,7% da massa alimentada). Nessa
operacdo podem ser considerados 0os mesmos comentarios feitos para a operacdo antes da
moagem, quanto a eficacia do equipamento. Porém ha um fato a mais a ser considerado na
operacao apos moagem: a granulometria. Com a diminuicagydi@ hassa tratada, devido a
moagem, 0 equipamento, cuja operacdo ja nao tinha sido eficaz com grdos mais grossos,
certamente teve sua performance reduzida com uma massa de gréos mais finos. Este seria o
fato que condicionou a geracdo de muita massa, se comparada com a massa gerada no
processo anterior, antes da moagem, de valor 13,1% da massa alimentada. Ainda quanto a
eficacia da operacéo, verificou-se haver zircbes com inclusdes expostas e aderidas ao mineral,
tanto no produto magnético como nos mistos e no ndo-magnético, indicando uma operacéo de

eficacia média, seja devido ao equipamento, a granulometria do material, ou a ambos.

O produto ndo-magnético corresponde ao produto final principal. Em
termos de massa, o valor 42,6%, relativo a massa original, € considerado baixo. As baixas
performances nas operacfes de separacdo magnética, que geraram massas excessivas de
produtos magnéticos, foram a principal causa desse valor. A incorporacao das fracbes mistas
da separacao eletrostatica as massas dos produtos n&do-condutores, proporcionaria, também

um aumento no valor relativo da massa do produto ndo-magnético final.

Quanto a qualidade, as analises quimicas no produto ndo-magnético final
indicaram que o mesmo tem caracteristicas intermediarias aos concentrados denominados
Zirconita E e Zirconita | (tabela 30). Porém, como néo atingiu as especificacdes do produto de
qualidade superior, pode-se compara-lo ao produto Zirconita |, que representa um valor 5
numa escala de 1 a 6, sendo que 6 corresponde ao concentrado de mais alta qualidade
produzido na mina do Guaju. Assim, os tratamentos implementados no CZB permitiram que a
matéria-prima tivesse um acréscimo de 3 pontos em termos de qualidade, significando um
ganho consideravel de qualidade e valor comercial. O produto n&do atingiu a qualidade
maxima devido aos teores das substancias contaminantes, que ficaram levemente superiores
aos da matéria-prima mais nobre produzida na mina. A substanciaedtf@tanto, teve um
valor final quase 1% absoluto acima do minimo necessario. A tabela 30 mostra os valores

aceitaveis para os tipos de concentrados de zircdo comercializados pela empresa Millennium.
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Para a substancia Zs@&o os valores minimos; para as demais substancias sao os valores
maximos. A tabela também mostra os teores da matéria-prima utilizada para a pesquisa (CZB
inicial) e os teores do produto final (CZB final) resultante dos processos implementados na

pesquisa.

Tabela 30: Teores (%) dos concentrados de zircdo comercializados pela empresa Millennium.

Matéria-prima |Qualidade TiO 2 FeOs P20s Al203 ZrO»
Zirconita E 6 0,08 0,12 0,1 0,8 65,0
CZB final 5 0,1 0,15 0,06 0,97 65,94
Zirconita | 5 0,2 0,16 0,15 1,0 64,5
Zirconita Il 4 0,4 0,25 0,15 15 64,0
Zirconita Il 3 0,25 0,2 0,15 3,5 61,0
Zirconita B 2 0,55 0,35 0,15 15 63,0
CZB inicial 2 0,56 0,31 0,14 2,47 63,01
Zirconita F 1 15 0,6 0,15 3,5 59,6

5.3 CONSIDERACOES SOBRE A VIABILIDADE PARA A IMPLANTACAO DE UMA
ROTA INDUSTRIAL ALTERNATIVA

A pesquisa evoluiu vinculada a caracteristicas cientificas, porém com o
objetivo de viabilizar uma rota industrial de processamento mineral alternativa para a

obtencédo de concentrados de zircdo mais puros.

Nos contatos iniciais com os técnicos da empresa a idéia era pesquisar uma
alternativa técnica e economicamente viavel para a producdo de uma matéria-prima de
qualidade superior a partir de um concentrado de baixa qualidade denominado Concentrado
de Zirconita B (ou CZB). Acreditava-se que o CZB tivesse caracteristicas, cuja identificacéo

pudesse indicar uma rota de processos para melhorar a sua qualidade.

Na medida em que as analises de campo e de laboratorio evoluiram,
verificou-se que o problema da geracdo de concentrados de baixa qualidade estava
relacionado principalmente a caracteristicas fisico-quimicas da jazida e, secundariamente, a
génese dos zircdes. Diante das caracteristicas identificadas, foi planejada uma rota para ser
implementada em duas etapas: na primeira, com a atricdo; na segunda, com processos inéditos

para o tratamento do mineral.
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A avaliacdo conjunta dos resultados de todos os trabalhos realizados permite
algumas consideracdes sobre a viabilidade para a implantacdo de uma rota industrial
alternativa, para a produgdo de massas mais significativas de concentrados de zircdo com
gualidade superior, reduzindo, consequentemente, a formacdo de tipos de concentrados de
baixas qualidades.

O primeiro fator a se considerar € a jazida. Duas caracteristicas sao
marcantes para a qualidade do zircdo: o minério da base, cujos minerais contém a pelicula
argilo-ferruginosa, e as inclusées minerais nos zircées. O segundo fator relaciona-se a
extragcdo do minério; uma lavra seletiva entre os dois tipos de minério resolveria parte do
problema. O terceiro fator relaciona-se a complexidade dos processos para a remocdo das

inclusdes minerais.

Os fatores jazida e extracdo de minério estdo inter-relacionados. Como a
iimenita é a principal matéria-prima extraida do minério, a lavra seletiva é inviavel e
desnecesséaria. Se fosse realizada, a seletividade na extracdo dos dois tipos de minério
conduziria a formacao de dois tipos de PCZ: um, formado pelo processamento do minério do
topo, sem pelicula; outro, pelo processamento do minério da base, com pelicula. Ambos
deveriam ser armazenados separadamente. O PCZ do topo seria conduzido diretamente a
planta via imida, seguindo o fluxo nos processos usuais aplicados nesta e na planta via seca,
para a producéo de concentrados de zircdo de boa qualidade. O PCZ da base seria atricionado
antes de ser conduzido a planta via umida. Sem a pelicula, removida pela atricdo, os minerais
contaminantes seriam removidos nos processos subsequentes, possibilitando, também, a

formacao de concentrados de zircdo de boa qualidade.

A qualidade dos concentrados dependeria da outra caracteristica do zirc&o:
as inclusdes minerais. Esse é um fator aleatério, porque se relaciona a génese do mineral que,
considerando os processos geoldgicos, nao mantém qualquer vinculacdo com a sua atual
distribuicdo nas dunas. Observagfes em campo e em amostras de sondagem né&o indicaram
evidéncias que permitissem especulacdes sobre a possibilidade de blocos da jazida

comportarem zircbes com maior ou menor quantidade de inclusdes minerais.

Com excecdo da separacdo magnética, 0s processos implementados no
CZB, para a remocéao das inclusbes minerais, foram considerados técnica e operacionalmente

viaveis em bancada de laboratério. Mas a complexidade de algumas operacdes, associada a
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critérios econémicos, inviabiliza a implementacdo de uma rota industrial para a remocao das
inclusbes minerais dos concentrados de zircdo produzidos na mina do Guaju. O problema
mais relevante relaciona-se a granulometria média dos concentrados, considerada baixa para o
processo de moagem. Mesmo com a otimizagao deste, 0s processos eletrostatico e magnético
subsequentes teriam suas performances comprometidas, seja pela elevada geracdo de massas
de produtos “condutor” e “magnético”, seja pela ineficacia das operacfes na remocao das
diminutas inclusdes liberadas e/ou expostas em grédos de zircdo quebrados. Isso foi verificado

nos processos em bancada de laboratério.

Quanto ao aspecto econémico, apesar de nao terem sido investigados os
valores para os investimentos e custos de aquisicdo, instalacdo, operacdo, manutencdo e
consumo de energia dos equipamentos, considera-se que o valor financeiro seja elevado,
inviabilizando a implantagdo de uma rota industrial alternativa para a remocéo das inclusées
minerais, com as caracteristicas avaliadas nesta pesquisa, principalmente devido a baixa
produtividade atual da matéria-prima, mas, também, a sua importancia secundaria no contexto

econdmico do complexo da mina do Guaju.

Os fatos e os resultados acima discutidos, as observacdes de campo e de
laboratorio, e levando-se em conta as operagbes de lavra e processos na mina do Guaju
permitem que se sugira uma rota alternativa simples e viavel, fundamentada no processo de
atricdo, para a empresa produzir massas maiores de concentrados de zircdo mais puros, com a
consequente diminuicdo da producédo dos tipos menos puros. Como ndo ocorre a seletividade
na lavra, o processo devera ser implementado no produto PCZ, antes de ser alimentado na

planta via Umida zirconita.

Para os testes de atricdo industrial sugere-se que sejam iniciados com 0s
parametros definidos neste estudo, durante os testes com o PCZ em planta semipiloto: polpa a
80% de solidos, 400 g de NaOH/t polpa e 20 minutos de operacdo. O equipamento devera

operar com uma velocidade de rotacéo entre 800 e 1000 rpm.

Também € sugerida a realizacdo de testes com re-atricdo do produto em uma
nova polpa contendo uma solucdo d&®, (diluido a 25% e 80 ml/fragua), nos mesmos
parametros operacionais da primeira atricdo, mas sem NaOH; o pH da polpa devera estar
entre 3 e 4. Essa sugestdo partiu dos técnicos da empresa Carpco (EUA), do Grupo

Outokumpu, em consulta no inicio da pesquisa. Segundo eles, a re-atricdo com a solucao
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acida remove o ion OHjue adere a superficie dos grados durante a atricdo com a soda, o que
favorece a remocdo dos minerais condutores e magnéticos, quando o produto € passado nos

equipamentos eletrostaticos e magnéticos para concentrar o zircao.
5.4 CONSIDERACOES SOBRE ALGUNS ASPECTOS ECONOMICOS

O interesse mutuo do pesquisador e dos técnicos da empresa nos resultados
da pesquisa permitiu o intercambio de idéias, dados e informacBes durante a mesma. A
empresa assumiu 0s custos com remessas de amostras, analises fisico-quimicas e algumas
viagens e estadias do pesquisador, disponibilizando, ao mesmo tempo, 0 acesso irrestrito as
instalacbes de lavra e processos na mina do Guaju, e liberando muitos dados técnico-

operacionais. Essa sistematica contribuiu muito para o éxito da pesquisa.

A empresa avaliou os resultados sobre os testes de atricdo em laboratorio e
em equipamento semipiloto, e decidiu que seria viavel a implantacdo da atricdo na rota
industrial. Informou que o equipamento foi adquirido recentemente e ja estdo em andamento
os testes com o produto ndo-magnético da separacdo magnética a umido inicial, seguindo os

critérios e sugestdes indicadas neste estudo. Ainda ndo ha dados definitivos sobre os mesmos.

Quanto aos testes para a remocado das inclusbes minerais, a empresa ainda
ndo se manifestou a respeito. Em principio, as chances para a ado¢cdo de uma rota industrial
semelhante a que foi avaliada neste estudo sédo minimas, considerando os comentarios feitos

no item anterior.

Independente das questdes e dos custos operacionais, e do valor dos
investimentos, fez-se um exercicio meramente ilustrativo sobre os valores de venda possiveis
para os seguintes produtos finais (marcados em negrito na tabela 29), considerando os teores
das substancias e o0s precos comercializados pela empresa: magnético (pés-atricdo),
—0,063+0,020 mm, magnético (pés-peneiramento), mistos e ndo-magnético final. A tabela 31

mostra um resumo comparativo desses produtos com o CZB.

O produto magnético (pos-atricdo) tem teores muito proximos aos da
Zirconita B (tabela 30) e poderia ser comercializado como tal. O produto —0,063+0,020 mm
do peneiramento tem teores que o caracterizariam como Zirconita Il (tabela 30), devido ao
alto teor de F®s3; O produto magnético (pds-peneiramento) tem teores que também o
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caracterizariam como Zirconita Il, devido aos altos teores g@;EeALOs. O produto misto

tem teores compativeis com o produto Zirconita F (tabela 30). E o produto ndo-magnético

final tem teores que o qualificariam como Zirconita | (tabela 30). Os valores comerciais dos

produtos (tabela 31) referem-se aos produtos correspondentes, comercializados pela empresa

Millennium, fonte da informagdo. Os valores de venda desses produtos totalizariam

US$295,71, representando 76,02% sobre o valor de venda do CZB. Com excecédo do produto

magnético (pos-atricdo), os demais produtos poderiam ter seus valores acrescidos devido a

moagem, que agrega valor comercial.

Tabela 31: Possiveis valores de venda para os produtos obtidos com 0s processos.

Produto Valor comercial Massa Valor de venda
(US$h) (%) (US$)
CZB 168,00 100 168,00
Magnético (pés-atricao) 168,00 12,3 20,66
—0,063+0,020 mm 358,40 10,2 36,56
Magnético (pds-peneiramento 358,40 20,1 72,04
Mistos 151,00 2,8 4,23
N&o-magnético final 380,80 42,6 162,22
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6 CONCLUSOES

- A jazida do Guaju, no Municipio de Mataraca, PB, corresponde a um pacote de
sedimentos constituidos basicamente de areia de origem edlica, inconsolidado, que
contém diversos minerais pesados disseminados. O pacote pode ser dividido em dois
compartimentos, devido a algumas caracteristicas distintas em cada um: o superior, que

neste trabalho foi denominado TOPO, e o inferior, denominado BASE.

- O TOPO possui teor de minerais pesados quatro vezes superior que a BASE. No primeiro,
0 teor médio € 5,93%; no segundo, é 1,54%. Em ambos compartimentos a ilmenita é o
principal mineral, seguido pelo zircdo, que séo os principais minerais produzidos na mina
do Guaju. A paragénese mineral € variada, mas além dos citados minerais, rutilo e cianita
também tém importancia econémica na jazida. Cerca de 20% da ilmenita do TOPO tém
variados graus de alteracdo para leucoxeno, enquanto que na BASE esta alteracdo ocorre

em 90% da ilmenita.

- No TOPO, 95% dos graos tém brilho vitreo e 5% s&o opacos; na BASE, 98% dos graos
sdo opacos e apenas 2% tém brilho vitreo. A opacidade é causada pela presenca de uma
pelicula argilo-ferruginosa que envolve os gréos. A pelicula é decorrente da aderéncia dos
minerais goethita, gibsita e caulinita, formados pela alteracdo de minerais pré-existentes,

devido a percolacéo da agua subterranea nos sedimentos da BASE.

- O zircdo é um co-produto do processamento mineral na mina do Guaju, a qual produz
variados tipos de concentrado do mineral. Um deles € o Concentrado de Zirconita B
(CZB), considerado de baixa qualidade, devido a presenca de substéncias contaminantes
em excesso. Um estudo detalhado indicou que ha muitos minerais contaminantes nesse
concentrado. Além disso, 28% dos zircdes possuem inclusbes minerais variadas, que
ocupam até 20% do volume do gréo; em cerca de 15% dos zircdes do concentrado

observou-se o desenvolvimento do processo de metamitizagéo.

- Os principais minerais contaminantes do CZB, que ocupam cerca de 0,93% da massa
zirconitica, sao: ilmenita, rutilo, estaurolita e monazita, entre outros. Esses minerais, com
permeabilidades elétricas e/ou magnéticas, ndo sdo removidos quando a massa pré-
zirconitica (PCZ) passa nos equipamentos eletrostaticos e magnéticos para a sua

purificacdo, devido a pelicula argilo-ferruginosa que interfere nas remogdes. Como
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consequéncia, aqueles minerais seguem com o0 zircao, que € um mineral ndo-condutor e
ndo-magnético, contaminando o concentrado e constituindo uma das causas da baixa

qgualidade da matéria-prima.

As inclusdes minerais nos zircoes foram analisadas em microssonda analitica. Os
principais minerais identificados foram: pirrotita, biotita, quartzo, ilmenita e apatita. Cerca

de 50% da massa de inclusfes sdo minerais que contém o elemento Fe. As substancias
P,Os e ALO; também sdo identificadas nas variedades minerais. Os resultados revelados
na microssonda analitica indicam, claramente, que as inclusbes minerais também sdo as

responsaveis pela baixa qualidade do CZB.

O processo de metamitizagdo, que provoca uma desordem na rede cristalina, também
promove a substituicdo do elemento Zr por diversos elementos quimicos. Analises de
natureza qualitativa, em microssonda eletronica, determinaram que as regides
metamitizadas (metamitos) de varios zircdes do CZB estdo enriquecidas com os elementos
Fe e Th, que substituiram o Zr na rede cristalina. Mesmo sem uma indicacdo quantitativa,

atribui-se aos metamitos a terceira causa da baixa qualidade do CZB.

Além de se identificarem as causas que determinam a baixa qualidade do CZB, um dos
objetivos da pesquisa era o desenvolvimento de processos de tratamento mineral para
promover a melhoria da qualidade da matéria-prima. Tendo-se identificado que a pelicula
argilo-ferruginosa era uma das causas, processos de atricdo (escrubagem) foram
implementados tanto no CZB, como no Pré-Concentrado de Zircdo (PCZ), produto que
gera os diversos tipos de concentrados de zircdo na mina do Guaju. Os resultados parciais
da pesquisa indicavam que a formacdo de concentrados de zircdo de baixa qualidade
estava vinculada, principalmente, a presenca da pelicula. Esta, por sua vez, estava
fortemente relacionada com os sedimentos da BASE da jazida. Como a lavra é néo-
seletiva, isto €, ambos compartimentos (TOPO e BASE) sao lavrados indistintamente, o
PCZ pode conter percentagens distintas de minerais com o problema da pelicula,
dependendo do bloco da jazida que esteja em lavra. Portanto, o problema, em si, ndo

estava no CZB, mas no PCZ.

A atricdo foi um processo eficaz na remoc¢éo da pelicula, tanto no CZB, como no PCZ.
Este, em principio, deve ser o produto a ser atricionado. Se houvesse seletividade na lavra,

o0 PCZ originado dos sedimentos do TOPO né&o precisaria ser atricionado, porque contém
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baixa quantidade de minerais opacos, isto €, envoltos pela pelicula. Como a seletividade

nao € viavel, seja por questdes operacionais e/ou econémicas atribuidas pela empresa, a
atricdo deve ser aplicada no PCZ em geral, independente da sua origem na jazida. Este
procedimento, que deve ser aplicado antes do produto ser submetido aos equipamentos
eletrostaticos e magnéticos, vai tender a formagdo de massas maiores de concentrados de
zircdo de qualidade superior, diminuindo, consequentemente, a formacdo de massas de

baixa qualidade.

Mesmo com a atricdo, havera formacdo de concentrados de zircdo de baixa qualidade,
porém por motivos diferentes. Um deles, relaciona-se a eficacia operacional dos
equipamentos eletrostaticos e magnéticos. Durante as visitas a mina, foram observados
problemas com a alimentacdo do material nestes equipamentos: excesso de material
alimentado, distribuicdo heterogénea do material nas correias de alimentacdo e correias
defeituosas, com superficies irregulares. O outro motivo relaciona-se as inclusdes
minerais nos zircbes. Nao h& evidéncias, na jazida, que permitam identificar setores com
maior ou menor quantidade de zircdes com inclusées minerais. E um fator aleatério que,

aparentemente, ndo pode ser controlado.

O problema das inclusdes minerais foi abordado nesta pesquisa. Julgou-se conveniente
pesquisar alternativas para remové-las, porque a diferenca entre os valores comerciais dos
produtos de baixa e alta qualidade é significativa, justificando a investigacdo. Em
laboratorio, definiu-se uma rota contemplando aquecimento do CZB em forno de
microondas, moagem, separac¢do granulométrica, separacdo eletrostatica e separacao
magnética. Apesar da granulometria média do CZB ser baixa, em laboratério foi possivel,
tecnicamente, remover parte das inclusdes minerais e obter um produto de boa qualidade,
muito proximo as caracteristicas quimicas do produto de qualidade superior.
Industrialmente, os desafios serdo: granulometria fina dos concentrados de zircdo; baixa
produtividade de concentrados de zircdo; avaliar investimentos e custos operacionais X

beneficios.
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