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Resumo
O trabalho tem como objetivo realizar a caracterizagdo mineraldgica dos concentrados

de minerais pesados provenientes de pegmatitos da regido da Mina do Volta Grande e
seus arredores, visando o estudo dos minerais de ETR e minerais com possiveis
substituigdes cationicas que comportam estes elementos, com énfase no zircdao. As
amostras saproliticas de 16 corpos pegmatiticos coletadas foram concentradas em bateia
e, posteriormente, em meio denso (iodeto de metileno, d=3,32 kg/L) e foram submetidas
a separacdao com ima de mao e ao separador Frantz para sua melhor identificacdo no
estereomicroscopio, onde cada fracdo foi caracterizada de acordo com a sua mineralogia
preliminar, e foi feita a separa¢do dos grdos de minerais que comportam ETR em sua
estrutura. Também foram realizadas andlises em espectroscopia Raman, para auxiliar na
identificagdo de grupos mineraldogicos. Os grdos previamente separados em
estereomicroscopio foram embutidos em sec¢des polidas e recobertos por carbono, para
serem analisados quimicamente por MEV/EDS. A mineralogia preliminar dos
concentrados ¢ composta, principalmente, por ilmenita, limonita, granada, columbita-
tantalita, monazita, titanita, gahnita, microlita, zircdo e quartzo. Minerais de ETR
apareceram em quantidades pouco significativas, porém o zircdo foi encontrado
abundantemente em diversos corpos. Nas analises quimicas, ele apresentou inclusdes de
plumbo-microlita, uraninita, torianita e xenotimio, com teores de Dy e Gd entre 3,7% e
6,6% em massa. Algumas analises do zircdo mostraram concentragcdes de Yb iguais a
0,6% e de Ce chegando até 0,1%, além da frequente substituicio observada de Zr** por
Hf**, com teores de Hf alcancando 13,6% em massa.

Palavras chave: ETR, Pegmatito, Zircao.
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MINERALOGICAL AND CHEMICAL STUDY OF THE ZIRCON FROM THE
PEGMATITES IN THE VOLTA GRANDE MINE REGION, AIMING THE
OCCURRENCE OF RARE EARTH ELEMENTS.

Abstract

The work aims at the mineralogical characterization of heavy minerals concentrates
from the Volta Grande Mine region and surrounding pegmatites, focusing on the study
of rare earth element carriers, especially zircon. The saprolitic samples collected from
16 pegmatitic bodies were concentrated to eliminate the clay and light minerals during
field work and separated into light and heavy products using methylene iodide (S.G. =
3.32). The heavy products were subjected to separation using a hand magnet to remove
ferromagnetic minerals, and the non-magnetic portions were processed in an
eletromagnetic Frantz separator, in order to allow for better identification of the
minerals in the stereomicroscope. Each product of every sample was characterized
according to its mineralogy, and minerals that may carry rare earth elements in their
structure were separated to be analysed by Raman spectroscopy, for further
identification, and by SEM/EDS, in order to study its chemical composition and the
main inclusions of these minerals. The pegmatites showed preliminarily mineralogical
composition including ilmenite, limonite, garnet, columbite, tantalite, monazite, titanite,
gahnite, microlite, zircon and quartz. Zircon grains were abundant in many of the
studied pegmatites, and some of them showed xenotime inclusions, with notable levels
of Gd and Dy, varying from 3,7% to 6,6%. Some of the zircon grains showed levels of
Yb corresponding to 0,6% and Ce to 0,1%, and the substitution of Hf"" in the zircon
structure was usual, showing grades of Hf up to 13,6% in mass.

Keywords: Rare earth elements, Pegmatite, Zircon.

1. INTRODUCAO

A regido da Provincia Pegmatitica de Sdo Jodo del Rei apresenta um enxame de corpos
pegmatiticos (LOUBACK et a.l, 2014) indicando uma boa condi¢do geoldgica para a
concentracdo de minerais de ETR. A Mina do Volta Grande, localizada nesta regido,
opera com base na exploracdo industrial de cassiterita (SnO,), Ta e Nb. Contudo, ha a
possibilidade de que outros produtos economicamente interessantes, como elementos de
terras raras, estejam sendo perdidos nos rejeitos do processo de exploracdo, assim como
em corpos pegmatiticos menores, ainda ndo explorados, abundantes nesta regido. Estes
elementos constituem um possivel subproduto para a Mina do Volta Grande, visto que
esta recuperacdo adicional representaria investimento reduzido com retorno rapido no
circuito de concentracédo ja existente na mina.

O zircdo (ZrSiQy), que esta presente na mineralogia dos corpos pegmatiticos estudados,
permite a entrada de elementos terras raras em sua estrutura cristalina a partir da
seguinte substituicdo: (ETR,Y)*" (SiOs0H)* < zr**(SiO,)*. Belousova (2002)
descreveu a presenca de teores elevados de Y, Dy, Er, Yb, além de Th e U, nos grdos de
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zircdo de pegmatitos sieniticos e nefelina-sieniticos da regido de Larvik, Noruega. Este
mineral também permite a entrada de Hf em sua estrutura. Zircbes da Provincia
Pegmatitica de Sdo Jodo del Rei apresentaram teores elevados deste elemento em sua
estrutura, entrando no campo do zircdo hafnifero, e registraram a terceira ocorréncia de
hafndo zirconifero do mundo, com teores de Hf alcancando até 48.4% em massa
(PEREIRA et al., 2004).

2. OBJETIVOS

O presente estudo tem como objetivo identificar e descrever, por meio da
estereomicroscopia, a mineralogia dos corpos pegmatiticos da regido da Mina do Volta
Grande, assim como determinar a quimica mineral do zircdo, de suas inclusbes e de
possiveis substituicdes na sua estrutura, por MEV-EDS.

Este trabalho integra o projeto “Caracterizagdo tecnoldgica dos minérios e rejeitos dos
pegmatitos da Mina do Volta Grande em S&o Jodo del Rei, Minas Gerais, visando

recuperagdo de minerais de terras raras como subprodutos” (edital MCTI/CNPq/CT-
Mineral 76/2013).

3. METODOLOGIA

Foram coletados aproximadamente 20 kg de material saprolitico de cada pegmatito,
com o intuito de observar os minerais com seus habitos preservados. Ainda em campo,
este material passou pelo processo de deslamagem, peneiramento e concentragdo
usando bateia. Na etapa de laboratdrio, estes concentrados foram processados em
ultrassom, visando a eliminacdo de particulas finas e crostas limoniticas e separados em
meio denso, sendo utilizado o iodeto de metileno (d=3,32 kg/L), para eliminacdo dos
minerais leves, que foram arquivados. O material afundado passou por separagdo
magnética por imd de ferrite, visando eliminar a fracdo ferromagnética dos
concentrados. A porcdo atraida foi arquivada. Posteriormente, foi realizada nova
separacdo magnética das amostras no separador magnético isodinamico Frantz, regulado
com as seguintes correntes: 0,3, 0,5, 0,6, 0,8, 1,0, 1,5 e 2,0 A (méximo). Esta etapa
gerou oito produtos de cada concentrado, sendo sete delas correspondentes a corrente na
qual foram atraidas e a oitava correspondente a fracdo ndo-atraivel ao separador
eletromagnético. Cada fracdo foi analisada individualmente em microscopio
estereoscopio Zeiss, e foi realizada a separacdo de grupos de minerais com as mesmas
feicGes macroscopicas, descricdo e registro fotografico. Cristais anédricos ou de dificil
identificacdo em microscépio estereoscopio foram levados ao espectrdmetro Raman
Horiba Jobin Yvon Labram HR acoplado a microscopio petrografico Olympus, sendo
utilizado o laser verde (514 nm) e vermelho (632,8 nm) para estas analises. Minerais
com as mesmas fei¢Oes foram agrupados para a confecgdo de sec¢des polidas, que foram
recobertas com carbono para serem analisadas no microscopio eletronico de varredura
(MEV - FEI Quanta 400) acoplado a espectrometro de fluorescéncia de raios X por
dispersdo de energia (EDS — Bruker Nano Esprit 800), operado a 20 kV e spot size 5.
Nesta etapa, foram feitas analises quimicas pontuais nos grdos de zircdo e em suas
inclusoes solidas, além da captura de imagens de elétrons retro-espalhados.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
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Na concentragdo em bateia, as massas das amostras coletadas foram reduzidas de 20 kg
para, aproximadamente, 10 g por concentrado. Na separacdo por liquido denso, em
média 35% da massa total do concentrado inicial afundou, gerando um segundo
concentrado, com massa média de 3,5 g. Este segundo concentrado, apds passar pela
separagdo magnética, gerou oito fragdes distintas, sendo o produto atraido a 0,5 A o que
apresentou maior massa, no geral, seguido pela porcdo nao-atraivel.

Em estereomicroscopia, 0 zircdo apareceu com maior frequéncia nos produtos 2,0 A e
ndo-atraivel ao separador Frantz, como visto na Tabela 1. Seu habito (prismatica
bipiramidal) encontrou-se preservada na maior parte dos grdos descritos. As cores do
zircdo nos corpos estudados variam entre marrom, laranja, vermelho, rosa e incolor. Os
cristais apresentaram brilho vitreo e tamanhos entre 0,1 e 0,5 mm.

Tabela 1 — Minerais identificados por estereomicroscopia das amostras VG-08 e VG-12

Produto VG-08 VG-12

03A IImenita, 6xidos e hidréxidos de Fe e Mn,
! clinobisvanita.

IImenita, limonita, zircdo.

05A Columbita-tantalita, clinobisvanita, limonita. Pirita, limonita, zircdo, columbita-

tantalita.
06A Columbita-tantalita, 6xidos de Mn, limonita, Limonita, columbita-tantalita, zircdo,
! monazita. epidoto.
0,8 A Columbita-tantalita, monazita, titanita, limonita. Columbita-tantalita, monazita, zircéo.
10A Titanita, minerais do grupo da columbita-euxenita, Columbita-tantalita (alterada), zirco.

microlita, bismutotantalita, plumbomicrolita.
Columbita-tantalita (alterada),

15A Minerais do grupo da columbita-euxenita, microlita. microlita, zircdo.
20A Zircdo, quartzo, clinobisvanita, rutilo, minerais do Microlita, columbita-tantalita
! grupo da columbita-euxenita, microlita. (alterada), zircéo.
Nao-atraivel Zircdo, quartzo, clinobisvanita, rutilo. Zircdo, microlita, quartzo.

Em MEV/EDS, foram identificadas a clinobisvanita e a bismutotantalita. Alguns gréos
de zircdo apresentaram inclusdes de xenotimio (YPO,) (Figura 1) com a presenca de Y,
Dy e Gd, e menores teores de Th e U. Também foram encontradas, em menor
quantidade, inclusdes de torianita (ThOy), uraninita (UO,) e plumbomicrolita.

WD
m[13.0 mm

Figura 1: A) Gréo de zircdo com inclusdo de xenotimio. B) Detalhe em incluséo de xenotimio
preenchendo fratura no grao de zircéo.

As analises pontuais no zircdo indicaram baixos teores de ETR em sua estrutura, com
valores em massa representando menos de 0,1%, na média. Foram observadas variagdes
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na sua composicdo quanto ao teor de Hf (Tabela 2), com valores maximos deste
elemento superando 13%. No entanto, os teores encontrados ainda sdo baixos para que
este mineral seja incluido no campo de zircdo hafnifero, como aqueles descritos por
Pereira et al, 2004. Também foram analisados grdos com a presenca de zoneamento
oscilatorio, apresentando variagdes no contetudo de Hf e Al.

Tabela 2 — Média das analises de zircao obtidas em MEV-EDS, dadas em porcentagem
de massa normalizada de cada elemento (% massa, recalculada a 100%).

Amostra (n=72) Al Ca Fe Hf Pb Si Sr U Y Zr 0]

VG-09 (17) 00 04 00 39 00 149 00 02 0,0 46,1 34,2
VG-11 (17) o1 o0 05 02 23 143 01 03 00 483 3338
VG-13 (9) 00 o5 00 98 00 145 00 01 0,0 41,7 333
VG-14 (29) 03 01 01 93 00 142 02 02 08 41,7 331

4 CONCLUSOES

As analises mostraram que o zircdo destes corpos pegmatiticos pode apresentar baixas
concentragfes de ETR em sua estrutura, sendo encontrados teores méximos de Yb
iguais a 0,6% e de Ce chegando até 0,1%. Frequentemente, foi observada a presenca de
Hf*" substituindo o Zr** na estrutura do zircdo, com teores de Hf alcancando até 13,6%
em massa.
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