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1. INTRODUCAO

Embora descrita como minério de aluminio, a bauxita em espécie € um mineral
heterogéneo, uma combinacdo dos minerais gibbsita, diaspério e boehmita, formada por
acdo do intemperismo sobre rochas aluminossilicaticas. De modo geral, a bauxita é a
principal fonte de alumina (Al,O3) e a principal rota de beneficiamento € o Processo
Bayer que consiste, basicamente, na transformacdo do 6xido de aluminio em aluminio
metalico. A importancia industrial do aluminio vai desde a producdo de aeronaves,
automoveis e equipamentos industriais até eletrénicos, utensilios de cozinha, latas e
produtos de higiene (SIQUEIRA, 2006).

A analise multielementar instrumental por fluorescéncia de raios X (FRX) é realizada
por meio da medida das intensidades dos raios X caracteristicos emitidos pelos
elementos quimicos componentes de uma amostra, quando devidamente excitada.
Quando um elemento é excitado, este tende a ejetar os elétrons dos niveis eletrdnicos
interiores, e consequentemente, elétrons dos niveis mais exteriores realizam um salto
quéantico para preencher esse vazio. As transi¢bes eletrdnicas sdo caracterizadas por
perda de energia, emitida na forma de fotons de raios-X, caracteristicas e bem definida
para cada elemento. Resta apenas registrar essas emissdes e quantifica-las, ja que suas
intensidades estdo relacionadas com a concentracdo de cada elemento na amostra.
(RATTI, 2006)

Os softwares de gerenciamento dos espectrometros de FRX permitem a realizacdo de
analises semiquantitativas, usando para tanto curvas genéricas e ajustes matematicos
especificos e analises quantitativas, baseadas em curvas analiticas criadas pelo usuério
utilizando materiais de referéncia certificados. (RATTI, 2006)

2. OBJETIVO

O objetivo foi avaliar o método semiquantitativo de analise em EFRX e a influéncia da
preparacdo de amostra (granulometria da amostra e variagdo do fundente utilizado) nos
resultados obtidos.

3. METODOLOGIA

A amostra inicial de bauxita, com aproximadamente 1Kg (971,67 g), foi submetida as
seguintes etapas de preparacdo: moagem, homogeneizacdo e quarteamento. As etapas de
homogeneizacdo e quarteamento deram origem a 20 aliquotas de 20 g cada que foram
utilizadas nos testes subsequentes.

Como o interesse principal do trabalho foi avaliar a influéncia da granulometria e da
utilizacdo de diferentes fundentes nas analises por EFRX, a primeira etapa do trabalho
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consistiu nos testes de moagem realizados nos moinhos Pulverisette 6 com panela de
carbeto de tungsténio, o material foi submetido a diferentes tempos de moagem (0
(Original), 5, 10, 20, 30, 40 e 50 minutos). No que diz respeito a preparacdo optamos
pela fusdo para evitar qualquer tipo de interferéncia causada pelo efeito matriz. No
processo de fusdo foram utilizados dois diferentes fundentes, o tetraborato de litio puro
(Li,B4O7) e a mistura de tetraborato com metaborato de litio (Li,B,O; + LiBO,
(50/50%)) na mesma propor¢do (1g de amostra para 5g de fundente) e utilizando
maquina de fusdo automética modelo Vulcan da FLUXANA em temperatura de
trabalho de 1050 °C.

As pastilnas foram analisadas no espectrometro de fluorescéncia de raios X por
dispersdo de comprimento de onda, com tubo de Rh, modelo Axios ™ da Panalytical, 6
vezes por dia, durante 3 dias consecutivos, no método semiquantitativo Omnian.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Avaliacéo dos resultados de andlise de materiais de referéncia em relacéo aos
padroes certificados
Nessa etapa do trabalho foram utilizados os materiais de referéncia certificados (MRC),
BXSP, BXPA e BXGO. Como os valores de concentracdo desses materiais Sao
conhecidos e confiaveis eles foram utilizados para avaliar a acuidade dos resultados
analiticos. Comparando-se os resultados obtidos com os valores certificados pode-se
observar uma grande coeréncia e, portanto, uma boa aplicabilidade do método
semiquantitativo OMNIAN para caracterizagdo de bauxitas preparadas por fuséo.
A analise das pérolas fundidas (Tabela 1) mostrou que a utilizacdo do tetraborato puro
ou da mistura 50/50% ndo afeta os resultados. Comercialmente o tetraborato puro é
mais barato que a mistura e a equivaléncia de caracteristicas dos dois fundentes permite
que a escolha seja baseada na disponibilidade financeira.
A moagem dos MRCs também néo afetou os resultados, esse comportamento indica que
a granulometria abaixo de 70um (caracteristica dos MRC de bauxita) ¢ suficiente para
se obter resultados satisfatérios (Tabela 2).

Tabela 1: Resultados % (m/m) das analises quimicas semiquantitativas realizadas em
EFRX a partir de pérolas fundidas dos MRCs: BXSP, BXPA e BXGO.

BXSP
AlLO;  SiO, P,0s KO TiO,  Fe0s ZnO ZrO, H,0
BXSP MAX F 49,9 14,5 0,204 0,49 1,24 71 0,01 0,16 26,1
BXSP MAX G 49,9 146 0,208 0,5 1,25 71 0,01 0,16 26,1
Valor Certificado 50,1 15 0,203 053 1,24 6,7 0,009 0,15 26,1
Desvio padréo 04 0,2 0,005 0,02 0,02 0,1 0,001 0,01 0,5
BXPA
BXPA MAX F 52,5 141 134 0,004 27,5
BXPA MAX G 52,6 1,39 134 0,003 275
Valor Certificado 52,8 1,42 12,8 0,004 27,5
Desvio padrdo 0,4 0,02 0,1 0,001 0,1
BXGO
BXGO MAX F 60,5 0,66 0,049 0,44 4.8 33,3
BXGO MAX G 60,4 0,7 0,049 0,43 49 333

Valor Certificado 60,7 0,63 0,042 0,46 4,6 33,3



Desvio padrdo 04 0,05 0,003 0,02 0,1 0,4

*Max F — 50% Metaborato de Litio e 50% Tetraborato de Litio
MaxG — 100 % Tetraborato de Litio

Tabela 2: Resultados (% (m/m)) das analises quimicas semiquantitativas realizadas em
EFRX a partir de pérolas fundidas dos MRCs: BXSP, BXPA e BXGO submetidos a
moagem por cerca de 5 minutos no McCrone.

BXSP

A|203 SlOZ PzOs Kzo TIOZ FEZOa Zn0O ZTOZ Hzo

BXSP MAX F 49,8 14,6 0,2 0,48 1,19 7 0,012 0,16 26,1
BXSP MAX G 49,8 14,7 0,19 049 116 6,9 0,01 015 261
Valor Certificado 50,1 14,7 0,203 053 124 6,7 0,009 015 26,1
Desvio padréo 0,4 0,2 0,006 002 0,02 01 0,001 0,01 05
BXPA
BXPA MAX F 52,2 141 13,4 0,004 27,5
BXPA MAX G 52,4 1,39 13,3 0,003 275
Valor Certificado 52,8 1,42 12,8 0,004 275
Desvio padréo 0,4 0,02 0,1 0,001 0,1
BXGO
BXGO MAX F 60,2 0,88 0,05 0,44 49 333
BXGO MAX G 60,2 0,88 0,04 0,44 49 333
Valor Certificado 60,7 0,63 0,042 0,46 4,6 333
Desvio padréo 0,4 0,05 0,003 0,02 0,1 0,4

*Max F —50% Metaborato de Litio e 50% Tetraborato de Litio
MaxG — 100 % Tetraborato de Litio

4.2 Avaliacdo da influéncia do fundente e da granulometria na anéalise quimica por
FRX de amostra de bauxita

Em concordéancia com os resultados das amostras de MRC, ndo foram observadas
variacdes significativas nos resultados obtidos por EFRX para a amostra de trabalho
quando ela foi preparada por fusdo utilizando como fundente tetraborato de litio puro
(Li,B4O7) e a mistura de tetraborato com metaborato de litio (Li,B,O; + LiBO,
(50/50%)) na razdo 1:5 (Tabela 3). A moagem em diferentes tempos (Tabela 4) ratificou
que bons resultados analiticos sdo obtidos em amostras de bauxita com granulometria
abaixo de 70um, nao havendo necessidade de trazer tais materiais para granulometrias
entre 10 e 50 pm.

Tabela 3: Resultados (% (m/m)) das analises quimicas semiquantitativas realizadas em
EFRX a partir de pérolas fundidas da amostra de trabalho.

AMOSTRA DE TRABALHO

A|203 SIOZ P205 Kzo TIOz F6203 ZnO ZrOz Hzo

Original MAX F 51,4 73 0,04 0,01 1,76 11 0,001 0,21 27,87
Original MAX G 51,5 74 0,04 0,01 1,69 11 0,002 0,21 27,87
5 Min MAX F 51,7 73 0,04 0,02 1,72 10,7 0,001 0,21 27,9

5 Min MAX G 51,6 73 0,04 0,01 1,71 10,9 0,003 0,21 27,9



10 Min MAX F 51,6 73 0,04 0,01 1,75 11 0,002 0,22 27,81

10 Min MAX G 51,6 73 0,04 0,01 1,75 10,9 0,003 0,21 27,81
20 Min MAX F 51,4 74 0,04 0,01 1,73 10,9 0,002 0,21 27,89
20 Min MAX G 51,4 74 0,04 0,01 1,69 11 0,002 0,21 27,89
30 Min MAX F 51,6 74 0,04 0,01 1,75 10,9 0,002 0,21 27,8
30 Min MAX G 51,4 74 0,04 0,01 1,75 11 0,002 0,22 27,8
40 Min MAX F 51,5 74 0,04 0,02 1,76 10,9 0,002 0,21 27,77
40 Min MAX G 51,6 74 0,04 0,01 1,72 11 0,002 0,22 27,77
50 Min MAX F 51,4 75 0,04 0,02 1,74 11,1 0,002 0,21 27,74
50 Min MAX G 51,5 75 0,04 0,01 1,75 11 0,002 0,22 27,74
McCrone MAX F 51 7,7 0,04 0,02 1,71 11,1 0,003 0,21 27,87
McCrone MAX G 511 78 0,04 0,01 1,74 11 0,003 0,21 27,87

*Max F —50% Metaborato de Litio e 50% Tetraborato de Litio

MaxG — 100 % Tetraborato de Litio
Tabela 4: Resultados (% (m/m)) das analises quimicas semiquantitativas realizadas em
EFRX a partir de pérolas fundidas da amostra submetida & moagem por 0,5,10,15,20,30
e 50 minutos em moinho de carbeto de tungsténio modelo Pulverisette 6.

AMOSTRA DE TRABALHO

A|203 SIOz PzOs Kzo TIOz FeZO3 Zn0O ZTOZ Hzo

Original Média (MAX F e G) 514 73 004 001 172 110 0002 021 279
5 Min Média (MAX F e G) 51,7 73 004 001 172 108 0002 021 279
10 Min Média (MAX F e G) 516 72 004 001 174 109 0002 021 278
20 Min Média (MAX F e G) 514 74 004 001 171 109 0002 021 279
30 Min Média (MAX F e G) 515 74 003 001 175 110 0002 022 278
40 Min Média (MAX F e G) 515 74 004 001 174 109 0002 021 27.8
50 Min Média (MAX F e G) 515 75 004 001 174 110 0002 021 277

McCrone Média (MAX F e G) 51,0 77 004 001 172 110 0003 021 279

*Max F — 50% Metaborato de Litio e 50% Tetraborato de Litio
MaxG — 100 % Tetraborato de Litio

5 CONCLUSOES

Os resultados experimentais mostraram que a analise semiquantitativa por EFRX €
eficiente para quantificacdo elementar de amostras de bauxita e que ndo sdo necessarios
esforcos complementares na moagem do material uma vez que granulometria abaixo de
70um atende. A alternancia entre os fundentes estudados também ndo modifica
significativamente os resultados.
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