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Resumo

O rejeito magnético do Complexo Mineragdo de Ta-
pira, Tapira - MG, onde se processa rocha fosféatica, foi
estudado. Suas principais caracteristicas fisicas, quimi-
cas e mineraldgicas foram determinadas, assim como suas
respostas a processos de concentracdo. A primeira etapa
do trabalho envolveu anélise granulométrica, analise qui-
mica, difratometria de raios X, espectroscopia Mdssbau-
er, microscopia 6tica e microscopia eletrénica de varredu-
ra. Na segunda etapa, ensaios de separacdo magnética,
flotagdo e lixiviagdo acida foram realizados. O material
sob estudo revelou-se composto essencialmente por
magnetita, hematita (martita) e ilmenita. A separagéo mag-
nética resultou em recuperacéo metalUrgica de ferro aci-
ma de 96 %. Sabéo sodico de acido graxo vegetal (Hidro-
col) deu melhores resultados no processo de flotagdo,
comparado ao desempenho de amina, quando emprega-
dos como coletores de silicatos e apatita, visando a de-
puracdo dos minerais portadores de ferro. A atricao preli-
minar ao condicionamento ndo influenciou sensivelmen-
te a flotagdo. Os ensaios de lixiviagdo visaram a elimina-
céo de fosforo, contaminante critico nos minérios de fer-
ro. O &cido acético extraiu 0,41 % do fosforo presente,
enquanto o &cido cloridrico extraiu em torno de 73 % do
fésforo. Estudos ulteriores de otimizacdo de tais ensaios
séo recomendados, buscando o uso do material sob es-
tudo em siderurgia.

Palavras-chave: Caracterizagdo tecnoldgica, minério de
ferro, magnetita.

E-mail: eliomar.ferreira@cvrd.com.br

Abstract

The characterization of the magnetic fraction of a
tail from phosphate rock processing was done. Samples
were from Tapira, in Minas Gerais, Brazil. The main
physical, chemical and mineralogical properties, as
well as this material response to separation processes
were determined. The first part of this work encompasses
the mineralogical characterization (determination of
particle size distribution, X-ray diffraction, Mdssbauer
spectroscopy, optical microscopy and scanning electron
microscopy). In the second part, concentration tests by
magnetic separation, flotation and acid leaching were
carried out. The iron-bearing material is composed
predominantly of magnetite, hematite and ilmenite. Wet
low intensity magnetic separation has reached iron
recovery above 96 %. As far as flotation is concerned,
fatty acid soap from vegetal oil (Hidrocol) as a collector
for silicates and apatite was better than amine. Attrition
or scrubbing prior to conditioning seems not to affect
flotation performance in this case. Acetic acid has
extracted only 0.41 % of the phosphorus, and
hydrochloric acid has depleted 73.05 % of the
phosphorus in the samples under leaching.

Keywords: Technological characterization, iron ore,
magnetite, phosphate rock.
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1. Introducao

A caracterizacdo tecnoldgica de minérios € ferramenta
importante no aproveitamento de um recurso mineral de forma
otimizada, sendo recomendada nas fases de exploracéo e ex-
plotacédo de um bem mineral.

A caracterizagdo, até bem pouco tempo, era pouco aplica-
da a rejeitos de usinas de beneficiamento de minérios, sendo
esses descartados sem maiores conhecimentos de suas carac-
teristicas fisicas, quimicas e mineraldgicas e de sua resposta a
processo de refino. Nos ultimos anos, isto vem mudando, ndo
sO pela maior preocupacgdo com questfes ambientais, como
também, em alguns casos, devido a escassez do minério e a
deplecdo de reservas, com a consequente diminuicao dos teo-
res das minas.

O conhecimento dos rejeitos favorece a viabilizacdo de
seu ulterior aproveitamento como subproduto na prépria usi-
na, ou em outro segmento industrial. Viabilizando-se seu reu-
S0, minimiza-se o impacto ambiental e cria-se receita, onde
antes havia despesas.

Dentro desse contexto, esse trabalho apresenta a carac-
terizacdo tecnoldgica do rejeito magnético produzido no Com-
plexo Mineracdo de Tapira, Tapira - MG. Por seu uso corrente
no meio industrial, o presente trabalho adota o termo carbona-
tito, como sindnimo de intrusdo de domo alcalino de rocha
carbonatica com ocorréncia de minerais fosfaticos.

2. Materiais e métodos

O trabalho constou de duas etapas distintas: a primeira
etapa envolveu caracteriza¢do mineraldgica dessa parcela mag-
nética, aqui denominada de rejeito magnético (analise granu-
loquimica, difratometria de raios X, microscopia 6tica e mi-
croscopia eletrdnica de varredura) e a segunda envolveu en-
saios de concentracao fisica, fisico-quimica, bem como de lixi-
viacgdo acida.

Amostra de 112 kg do material foi homogeneizada suces-
sivamente em pilha longitudinal em chevron, com retomada
transversal, até obtencéo de 8 aliquotas de 14,5 kg. A partir de
uma das aliquotas, obtiveram-se amostras representativas para
analise granulométrica, analise quimica, difratometria de raios
X, espectroscopia Mdssbauer e, também, amostras para con-
feccdo de laminas delgadas polidas, empregadas nos estudos
via microscopia 6tica e microscopia eletronica de varredura.

Para a analise granulométrica, foram empregadas penei-
ras da série da ABNT entre 500 um e 37 um. Uma aliquota de
cada faixa granulomeétrica foi retirada para analise quimica.

Uma determinagdo mineralégica preliminar foi efetuada
por difratometria de raios X executada em difratbmetro Shima-
dzu, modelo XRD-6000, com filtro de ferro e tubo de cobalto,
sendo que a varredura da amostra foi feita de 20° a 70°, com
velocidade de 2° por minuto.

A microscopia 6tica auxiliou na identificacdo dos mine-
rais presentes. Foi feita contagem de pontos, a fim de se deter-
minar o teor volumétrico dos minerais de ferro e titanio presen-
tes na amostra. Naturalmente, o cruzamento das informacdes
da analise quimica com as propriedades tipicas dos minerais
servia de suporte, em todas as instancias de determinacéo
mineralégica. Fez-se, também, microssondagem em consorcio
microscopia eletronica de varredura (MEV-EDS), com o intuito
de se rastrear o modo de associagédo do fosforo, ou seus com-
postos, na amostra em estudo.

A determinacdo do estado de oxidagao do ferro foi reali-
zada por espectrometria Mdssbauer, o que possibilitou quan-
tificar os minerais de ferro na amostra (magnetita, hematita e
ilmenita).

A separagdo magnética de baixa intensidade, com corren-
te de 2,0 amperes, foi utilizada, tratando-se, polpa com 20 % de
solidos em massa. Ensaios de flotacdo foram feitos utilizando-
se amido de milho como depressor dos minerais de ferro (500
g/t) e, como coletor, 6leo vegetal (Hidrocol) saponificado
sob dosagem 350 g/t; ou amina (EDA-3, da Clariant), sob
dosagem de 100 g/t. Alternativamente, a atricdo da polpa an-
tes do condicionamento foi tentada. Em relagdo a lixiviagdo
acida, fez-se passar pela amostra solugdes de acido acético e
acido cloridrico, a fim de se extrair o fésforo.

3. Resultados e discussao
3.1 Caracterizagao tecnologica
3.1.1 Anélise granulométrica

A Figura 1 apresenta a analise granulométrica do material,
com dg = 0,42 mm (80 % da amostra passante em 420 um).

Analise Granulomeétrica
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Figura 1 - Analise granulométrica do rejeito magnético de Tapira.
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Anélise de regressdo dos dados indicou boa aderéncia a seguinte distribuicdo
de Rosin-Rammler (coeficiente de correlagdo de 99,51 %):

d m d 1,28
Y ues =1—€xp In(%)x (d_'J =1-exp _0’6931(T2Ilj

50

Onde:

Y,. - fragdo passante do material na classe granulométrica i [-].
d; - tamanho da classe granulométrica i [mm].

d,, - tamanho médio (50 % passante) [mm].

m - agudez da distribuicdo [-].

3.1.2 Anédlise quimica

A Tabela 1, a seguir, apresenta os resultados da analise quimica, por faixa
granulométrica.

Vé-se, pela Tabela 1, que o ferro tende a se concentrar nas fragfes mais finas. O
alto teor desse elemento, a principio, sugere aplicagdo deste na industria siderurgi-
ca. Em contrapartida, contrariamente a essa diretriz, tem-se a presenca de P,O,, em
concentragdes que, quando comparadas a especificacdo tipica de minério de ferro
(teor de P < 0,040 %), sdo exorbitantes. Isso ja era esperado, pois se trata de um
rejeito de um processo industrial de concentragdo de minério essencialmente apati-
tico.

Outro ponto a se destacar € a presenca de titénio, expresso na forma de TiO,. A
presenca de titanio em minérios de ferro contribui pra a melhora da qualidade do aco
inox. Entretanto, para aplicacdo em processo de fabricacdo de ago em fornos elétri-
cos, o titanio tem influéncia negativa na consumo de energia, além de diminuir a vida
atil dos refratarios.

ASiO,, MgO e CaO estéo em proporgdes bem mais proximas as especificagtes
de mercado de minérios de ferro para a utilizacéo siderurgica.

A aplicagdo desse rejeito industrial diretamente na metalurgia, sem processa-
mento adicional, como um agregado ao minério hematitico, deve ser descartada, ndo

Tabela 1 - Andlise quimica percentual.

s0 pela maior dificuldade de se trabalhar
a magnetita nos processos siderurgicos,
como também devido ao elevado teor de
fésforo presente. Resolvendo-se o pro-
blema da contaminagéo por fésforo, uma
aplicacéo siderurgica de sucesso seria
em processos de aglomeragdo, nomea-
damente na sinterizacdo e pelotizacéo,
pois a reacdo de oxidacdo de magnetita
para hematita é exotérmica (Cloud &
Manuel, 2003; Zuluaga, 2002; Yang,
1997), resultando, para 0s processos ci-
tados, ganhos energéticos tipicos de 30
% (economicamente muito atrativos).

3.1.3 Difratometria de Raios X

A andlise difratométrica da amostra
revelou a presenca dos seguintes mine-
rais: magnetita, hematita e ilmenita. Sen-
do assim, o ferro detectado, na analise
quimica, é proveniente da magnetita e
da hematita, ao passo que o titanio é pro-
veniente da ilmenita.

3.1.4 Espectroscopia Mossbauer

A espectroscopia Mdssbauer pos-
sibilitou a quantificacdo das fases mine-
rais portadoras do ferro, a qual é assim
distribuida: magnetita: 69 %; hematita:
23 %; ilmenita: 6 %.

3.1.5 Microscopia Otica

Os estudos de microscopia 6tica
foram realizados com principal foco nos
minerais portadores do ferro. Com o

Andlise Quimica

Aberturamm |% ret simples| P,0s Fe; MgO CaO TiO, Al,O4 SiO,
0,420 20,00 1,57 74,4 2,27 2,2 11,23 1,02 3,46
0,210 27,50 2,21 73,06 2,03 3,07 10,38 0,85 3,55
0,149 13,83 2,16 77,37 1,76 2,94 9,36 0,61 2,65
0,074 23,33 1,76 79,59 1,66 2,27 8,61 0,64 2,63
0,037 11,00 1,58 78,9 1,67 2,12 7,98 0,67 2,41
-0,037 4,33 1,53 80,63 1,68 2,12 7,83 0,83 2,57
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objetivo de permitir uma comparagédo
com estudos anteriores do material de
Tapira, trabalhou-se, principalmente, com
luz transmitida, embora a técnica de luz
refletida seja amplamente usada para
esse tipo de minerais. Assim, se¢des
polidas delgadas foram confeccionadas,
por faixa granulométrica.

O exame microscopico permitiu de-
tectar que a magnetita, a qual apresenta
aspecto rosado, encontra-se em fase
martitizacdo, processo pelo qual a mag-
netita transforma-se pseudomorficamen-
te em hematita. Esse processo evolui das
bordas para o centro do grdo. A ilmenita,
na maioria das vezes, apresenta-se lame-
lar e intercrescida nos grdos da magneti-
ta, fator que dificultaré expressivamente
eventual concentracéo seletiva dos dois
minerais em escala industrial. As Figu-
ras 2 e 3 mostram a visualizacao de tal
descrigdo.

Estimativas do teor volumétrico
também foram feitas por microscopia 6ti-
ca, para todas as todas as faixas granu-
lométricas. Para tanto, adotou-se 0 mé-
todo de se tomar espacamentos trans-
versais e longitudinais constantes no
percorrer da lamina.

A seguir, na Tabela 2, estdo apre-
sentados os resultados obtidos nessa
fase do trabalho.

Portanto, através dessa estimativa,
nota-se que ha uma concentragdo dos
minerais portadores de ferro nas fragdes
mais finas. Ressalte-se que o resultado
dessa técnica, embora sofra influéncia
direta do operador, fornece boa estimati-
va, compativel com os resultados obti-
dos por analise quimica.

3.1.6 Microscopia eletronica de
varredura

A microscopia eletronica foi usada
para se estudar o modo de ocorréncia do
elemento fosforo, averiguando a hipote-
se de associacao intrinseca com 0s mi-
nerais portadores de ferro (no interior
dos grédos), ou adsorgao sobre a superfi-
cie dos mesmos (nos contornos dos
graos).

A seguir, uma elétron-micrografia
de particula tipica é apresentada. Inicial-
mente, uma analise geral dessa particula
foi feita e, posteriormente, analises nas
bordas demarcadas na Figura 4. Além
da predominancia de ferro, o que ja era
esperado, destaca-se a presenca do tita-
nio. Ja o fésforo ndo foi detectado. De

modo geral, a microscopia eletrénica e a
microssondagem confirmaram quais os mi-
nerais e elementos estao presentes e indi-
caram que o fésforo ndo esta estrutural-
mente associado aos minerais portadores
do ferro (ocorrendo como apatita). A mi-
crossondagem trouxe, como novidade, a
presenca dos elementos de terras-raras.

Microlab - DEGEO

Microlab - DEGEO

Figura 3 - Detalhe da fotomicrografia da Figura 2.
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3.2 Ensaios de
concentragéao

3.2.1 Separacdo magnética

Apesar de o material em estudo ser
rejeito magnético de uma separagdo mag-
nética industrial, nova separa¢do mag-
nética foi realizada e os resultados séo
apresentados na Tabela 3.

V/é-se que a recuperagdo metallrgi-
cado ferro ficou em torno de 97 %, resul-
tado satisfatorio. Destaca-se o teor PO,
na fracdo ndo magnética, que esta acima
do valor da alimentagdo de P,O, da usi-
na, 0 que sugere estudo no sentido de se
avaliar a eficiéncia do processo de sepa-

racdo magnética atualmente empregado.

3.2.2 Ensaios de flotacdo

As variaveis seguintes foram estu-
dadas: tipo de coletor para apatita (hidro-
col e amina) e processo de atri¢do da pol-
pa antes do condicionamento da mesma.
ATabela 4 traz a seqiiéncia de execugdo.

ATabela 4 mostra que, nos ensaios
1,2,3,4, empregou-se o Hidrocol e, nos
demais 5,6,7,8, empregou-se a amina e,
nos ensaios 3,4,5,6, empregou-se proces-
so de atricdo. Na Figura 5, estdo plota-
dos ensaios versus teores de P,O, no
concentrado.

Destaca-se melhor desempenho do
Hidrocol frente & amina na “remocao”
do P,0,, nédo sendo sensivel qualquer
influéncia da etapa de atri¢cdo no desem-

penho da flotag&o.

3.2.3 Lixiviagdo acida

O resultado da lixiviacéo esta apre-
sentado na Tabela 5, onde se tem o teor
do fosforo antes da lixiviagdo (inicial) e
pos-lixiviacdo (final), concluindo que o
acido acético extraiu 0,41 % do fésforo e
o 4cido cloridrico extraiu 73,07 % de tal
elemento.

4. Concluséao e
consideracdes finais

Tabela 2 - Teor volumétrico estimado.

Teor Volumétrico Estimado

% dos Minerais
Fracdo # CE?\?&IIZES Ganga| Magnetita | Martita| llmenita | Goethita
35 150 11,24 58,2 20,66 7,19 2,68
65 140 8,36 60,34 28,34 4,43 0,04
100 170 5,6 62,61 25,68 3,60 0,37
200 200 4,25 67,15 23,99 3,25 0,70
-400 200 1,08 68,71 24,05 2,63 3,45

Zaku

Figura 4 - Elétron-micrografia de particula tipica do material.

Tabela 3 - Resultados gerais da separacdo magnética.

Entradas e saidas

Teores (%)

Massa (g) P,05 Fe;
Aliemntagao 1050,00 1,62 78,86
Fracdo NAO Magnética 140,60 10,10 20,53
Fragdo Magnética 881,00 0,61 87,02

Balanco Metallrgico

Rec P,0s5 (%)

Rec Fe(%)

Recuperacdo Massica 13,39 83,9
Através da caracterizagdo tecnolo- ~ o
gica do material em estudo, verificou-se Recuperacdo Metaldrgica 66,35 96,81
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Tabela 4 - Sequéncia de execucdo dos
ensaios de flotagdo.

Ensaio | Hidrocol | Amina | Atricdo

1 X

2 X

3 X X

4 X X

5 X X

6 X X

7 X

8 X

gue 0 mesmo é composto basicamente por
magnetita, hematita e ilmenita, sendo a mag-
netita o mineral dominante e a hematita apre-
senta-se usualmente como martita.

A aplicagdo direta do material estuda-
do na metalurgia é, atualmente, impratica-
vel. Recomenda-se o aprofundamento dos
estudos para adogdo de rota, que, em prin-
cipio, inclua previamente separacdo mag-
nética de baixa ou média intensidade, se-
guida de cominuigdo e flotagdo anibnica
com sabdo de &cido graxo. Reduzindo-se o
fésforo para niveis aceitaveis, recomenda-
se incorporagao do concentrado a proces-
sos de sinterizacéo e pelotizagdo, com ex-
pectativa de ganhos energéticos tipicos de
30 %, os quais se configuram como alta-
mente atrativos. Também é conveniente
detalhar o custo de lixiviagdo &cida de pe-
lotas produzidas com esse material (ap6s
purificagdo), caso ndo se obtenha rota com
suficiente seletividade entre apatita e mag-
netita.

UtilizacOes secundérias do rejeito
magnético de Tapira naturalmente sao pos-
siveis, como, para se citarem dois exemplos,
cama de filtragem em leitos de jigues cen-
trifugos (apds bitolamento) e como meio
densificador em processos de afunda-flu-
tua (como, por exemplo, na separagdo en-
tre fluorita e quartzo). Ja para sua utilizacdo
como meio densificador de lamas de son-
dagem, a quantificacdo de sua radiativida-
de natural sera necessaria, uma vez que sua
provavel ocorréncia (reporte-se a ocorrén-
cia de elementos de terras-raras, comumen-
te associados a elementos radiativos) pode
inviabilizar esse uso, quando da adog&o de
perfilagem por gamametria, 0 que é regra
na industria de prospeccao petrolifera. No

Ensaios de Flotacao

P,O, no Concentrado

1 2 3 4 5 6 7 8

Ensaios

Figura 5 - Resultados dos ensaios de flotacao.

Tabela 5 - Resultado da lixiviacdo acida.

Teor de P na Amostra
% de P Extraido

Acido Inicial Final
Acético 0,7368 0,7338 0,41
Cloridrico 0,7368 0,1984 73,07

presente trabalho, nenhuma medida do nivel de radiatividade desse material foi
feita.
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