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PREFACIO

E com satisfagio que apresentamos os Anais da XXXIV Jornada de Iniciagdo Cientifica
(JIC) e X Jornada de Iniciagdo em Desenvolvimento Tecnolégico e Inovagdo (JIDTI),
promovidas pelo Centro de Tecnologia Mineral (CETEM) nos dias 19 e 20 de agosto de
2026, realizadas de forma presencial e on-line transmitidas para o publico por meio do
canal do CETEM, no YouTube. Foram 48 trabalhos apresentados. Desses, 48 foram de
Iniciacao Cientifica e Tecnologica, cinco de Estidgio e quatro vinculados a projetos
apoiados pelo CNPq e pela FAPES. Além disso, oito trabalhos foram exibidos no formato
de poster.

Os trabalhos apresentados abrangeram diversas areas do conhecimento relacionadas ao
tratamento, beneficiamento e caracterizagdo quimica e mineraldgica de minérios e de
rejeitos da mineragdo, hidrometalurgia e bioprocessos, diagndsticos da mineragao
(avaliacao do ciclo de vida e toxicologia), tecnologias ambientais e tecnologias para o
desenvolvimento sustentdvel, patrimdnio, alteragdo e rochas ornamentais entre outros.
Os 48 autores envolvidos nesses trabalhos mostram a importancia do desenvolvimento
cientifico, com foco na inovagdo tecnologica para o setor minerometalirgico, o que esta
de acordo com a missdo institucional do CETEM.

Durante a XXXIV JIC & X JIDTI, as pesquisas realizadas pelos bolsistas de IC, IT e
estagiarios no CETEM foram divulgadas a comunidade na forma de comunicagdes orais
publicas, constituindo-se num mecanismo de socializagdo do conhecimento e de
aprimoramento das pesquisas, por meio das arguigoes realizadas pelos membros da banca,
a qual foi composta pelos professores e pesquisadores Dr. Rogério Ribeiro Pinto (Escola
de ngenharia de Sao Carlos/USP) - Presidente da Banca, Dr. Fabiano R. Faulstich (Museu
Nacional/UFRJ), Dra. Fernanda Veronesi (Instituto de Quimica/UFRIJ), Dr. Francisco M.
Santos Garrido (Instituto de Quimica/UFRJ), Dr. José Antonio Sena (IBGE), Dra. Katia
Leite Mansur (Instituto de Geociéncias/UFRJ), Dr. Leonardo da Costa Bastos (CETEM) e
Dr. Pedro Paulo Medeiros Ribeiro (Escola Politécnica e COPPE/UFRYJ).

Os bolsistas sdo oriundos das seguintes institui¢des de ensino do estado do Rio de Janeiro
e do Espirito Santo: Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), Universidade do
Estado do Rio de Janeiro (UERJ), Universidade Federal Fluminense (UFF), Universidade
Ferderal do Epitito Santo (UFES), Instituto Federal do Espirito Santo (IFES).

Os melhores trabalhos da XXXIV JIC & X JIDTI de acordo com a banca avaliadora
foram:



DESTAQUE DOS DESTAQUES

BOLSISTA: EVANDRO FONSECA FILGUEIRAS.

TRABALHO: MAPEAMENTO ESTRUTURAL DE MACICO ROCHOSO COM USO DE
VEICULOS AEREOS NAO TRIPULADOS (VANTS) PARA APOIO AO
PLANEJAMENTO DE LAVRA DE ROCHAS ORNAMENTALIS.

ORIENTADORES: KAYRONE MARVILA DE ALMEIDA E LEONARDO LUIZ LYRIO DA
SILVEIRA.

DESTAQUE METALURGIA EXTRATIVA E BIOPROCESSOS

BOLSISTA: ANA BEATRIZ B. NOGUEIRA DA GAMA.
TRABALHO: PRODUCAO E APLICACAO DE BIOPOLIMEROS NA BIOMINERACAO.
ORIENTADORES: CLAUDIA DUARTE DA CUNHA E DANIELE LEONEL DA ROCHA.

DESTAQUE PROCESSAMENTO MINERAL

BOLSISTA: NICHOLAS MORSE WILLEMAN.

TRABALHO: ESTUDO COMPARATIVO DA INTERACAO AMINA-QUARTZO NA
PRESENCA DOS [oNs Na™ E Mg”

ORIENTADORES: MAIRA RIVERS NOGUEIRA ALVARES E MARISA BEZERRA DE
MELLO MONTE.



DESTAQUE CARACTERIZACAO MINERALOGICA,
TECNOLOGICA E QUIMICA ANALITICA

BOLSISTA:

TRABALHO:

ORIENTADORES:

PABLO TEIXEIRA DE MELLO.

CARACTERIZACAO E AVALIACAO DO CARATER TECNOLOGICO DE
BENTONITAS DA REGIAO DE SOSSEGO, PARAIBA.

Luiz CARLOS BERTOLINO E ERNESTO ADLER LICURSL.

DESTAQUE PATRIMONIO, ALTERACAO E ROCHAS

ORNAMENTAIS

BOLSISTA:

TRABALHO:

ORIENTADORES:

LiviA MANUELA GOMES CAETANO.

PEDRA CARIRI: REGISTRO GEOLOGICO E IDENTIDADE DE UM
Povo.

NURIA FERNANDEZ CASTRO, ISMAR DE SOUZA CARVALHO E
ROBERTO CARLOS DA CONCEICAO RIBEIRO.

DESTAQUE MEIO AMBIENTE, ECONOMIA CIRCULAR E
POLITICA MINERAL

BOLSISTA:

TRABALHO:

ORIENTADORES:

KEVIN DELINSK BOMFIM STADLER.

METODOLOGIA DO FLUXO LTBT NA ANALISE DA CFEM E DA
GESTAO TERRITORIAL: PROPOSTA E APLICACAO AO CIRCUITO DO
CAULIM EM VITORIA DO JARI-AP.

FABIO GIUSTI AZEVEDO DE BRITTO E LUCIANA MARELLI MOFATI.



Com a realizacdo da XXXIV JIC & X JIDTI e publicacdo destes anais, encerramos mais
um ciclo de aprendizado e desenvolvimento cientifico e tecnologico pelos bolsistas do
CETEM, que culmina na dissemina¢do do conhecimento e colabora na formacgdo de
alunos aptos, tanto para a carreira cientifica, quanto para o mercado de trabalho.
A coordenacdao dos programas institucionais PIBIC e PIBITI e a diretoria do CETEM
parabenizam a todos os envolvidos pela dedicacdo e pelos excelentes trabalhos
apresentados.

Dra. Silvia Cristina Alves Franga
Diretora do CETEM

Dr. Luiz Carlos Bertolino
Coordenador do Programa Institucional PIBIC e PIBITI






A INFLUENCIA DA PORCENTAGEM DE SOLIDOS NA DISTRIBUICAO DO
TAMANHO DE BOLHAS EM FLOTACAO

THE INFLUENCE OF SOLIDS CONTENT ON BUBBLE SIZE
DISTRIBUTION IN FLOTATION

Aline Silva Costa
Aluno de Graduagdo em quimica industrial, 7° periodo
Universidade Federal do Rio de Janeiro UFRJ
Periodo PIBIC ou PIBITI/CETEM: setembro de 2025 a agosto de 2026
aline_costa510@eq.uftrj.br

Hudson Jean Bianquini Couto
Orientador, Engenheiro Quimico, D.Sc.
hcouto@cetem.gov.br

RESUMO

A distribui¢do do tamanho de bolhas (DTB) desempenha papel fundamental no desempenho da
flotacdo, uma vez que influencia a interacdo entre particulas minerais ¢ bolhas de ar. Entre os
fatores que afetam esse parametro, destaca-se a porcentagem de solidos da polpa, capaz de
modificar propriedades fisico-hidrodindmicas do meio e, consequentemente, os mecanismos de
quebra e coalescéncia das bolhas. Nesse contexto, o presente trabalho analisou a influéncia da
porcentagem de solidos sobre a DTB em uma célula mecanica de flotagdo Magotteaux,
considerando as porcentagens de solidos de 0, 10, 20, 30 e 40% e comparou o desempenho dos
espumantes CADM 24-350 e Senfroth 100. As imagens das bolhas foram obtidas utilizando o
equipamento Anglo Platinum Bubble Sizer (APBS) e posteriormente processadas no software
APBS para a determinagao da distribui¢ao do tamanho de bolhas e do didmetro médio de Sauter
(Ds,2). Os resultados mostraram que o aumento da porcentagem de sélidos promoveu o aumento
do Ds,» para ambos os espumantes até a condigdo de 30%. O espumante CADM 24-350
apresentou maior sensibilidade evidenciada pelo aumento mais acentuado do Ds,2(0,61 para 1,02
mm) e pela extensa faixa de distribuicdo do tamanho de bolhas, enquanto o Senfroth 100
apresentou comportamento mais estavel, com varia¢cdes concentrada entre 0,25 ¢ 0,50 mm na
DTB ao longo das condicdes avaliadas. Na condicao de 40% (m/m), observou-se uma redugdo
do Ds,> para ambos os espumantes.

Palavras chave: Bolhas; sistema trifasico; analise de imagens; porcentagem de solidos;
distribuicdo de tamanho de bolha; espumante.

ABSTRACT

Bubble size distribution (BSD) plays a fundamental role in flotation performance, as it directly
influences the interaction between mineral particles and air bubbles. Among the factors
affecting this parameter, the pulp solids concentration stands out due to its influence on the
hydrodynamic properties of the system and, consequently, on the mechanisms of bubble
breakup and coalescence. In this context, the present study evaluated the influence of solids
concentration on BSD in a Magotteaux mechanical flotation cell, considering solids contents of
0, 10, 20, 30, and 40%, and compared the performance of the furthers CADM 24-350 and
Senfroth 100. Bubble images were acquired using the Anglo Platinum Bubble Sizer (APBS)
system and subsequently processed with the APBS software to determine the bubble size
distribution and the Sauter mean diameter (Ds,2). The results showed that increasing the solids
concentration promoted an increase in Ds,> for both furthers up to 30% solids. CADM 24-350
exhibited greater sensitivity to solids concentration, as evidenced by the more pronounced
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increase in Ds,2 (from 0.61 to 1.02 mm) and the broader bubble size distribution. In contrast,
Senfroth 100 showed a more stable behavior, with most bubbles remaining within the 0.25-0.50
mm size range throughout the evaluated conditions. At 40% solids, a reduction in Ds,» was
observed for both frothers.

Keywords: Bubble size; three-phase system; image analysis; solids concentration; bubble size
distribution; frother.

1. INTRODUCAO

A flotagdo ¢ um dos principais processos empregados na concentragdo de minérios, sendo
amplamente utilizada para promover a separacdo de particulas com diferentes propriedades de
superficie. O processo baseia-se na interacdo entre particulas hidrofobicas e bolhas de ar, que
transportam essas particulas para a espuma, enquanto as particulas hidrofilicas permanecem na
polpa e sdo removidas como rejeito (ATA et al., 2004; SANTANA et al., 2008). A eficiéncia
dessa separagdo depende principalmente do sucesso da interagdo entre a particula e a bolha,
dividida em trés etapas essenciais: a colisdo, a ades@o e a estabilidade do agregado particula-
bolha (BASAROVA; HUBICKA, 2014; CHENG et al., 2017; XING et al., 2017).

Essa interacdo ¢ influenciada por fatores fisicos e quimicos. O tamanho das bolhas e das
particulas determina a chance de colisdo, enquanto a adicdo de reagentes modifica a superficie
do mineral para garantir a sua adesdo a bolha (ESKANLOU et al., 2018). Paralelamente, a
formacdo e o tamanho das bolhas sdo controlados por varidveis como a entrada de ar, a
velocidade de agitacdo, a dosagem de espumante e as caracteristicas da propria polpa
(CHO; LASKOWSKI, 2002).

Nesse contexto, a porcentagem de solidos na polpa desempenha um papel fundamental, pois
altera a viscosidade, a densidade e a turbuléncia do meio, afetando diretamente os mecanismos
de quebra e de coalescéncia das bolhas e, consequentemente, a distribui¢do do tamanho de
bolhas. Embora diversos estudos tenham investigado os fatores que afetam a DTB, a influéncia
da porcentagem de solidos em células mecanicas de flotag@o, ainda permanece pouco explorada
na literatura (ZHANG; FINCH, 2014).

2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia da porcentagem de so6lidos na
distribuicdo do tamanho de bolhas (DTB) em um sistema trifasico de flotag¢do, utilizando
técnicas de analise de imagens para determinar o didmetro médio de Sauter (Ds,2) e comparar o
desempenho dos espumantes CADM 24-350 e Senfroth 100.

3. METODOLOGIA
3.1 Amostras e Reagentes

Para a realizagdo deste estudo, foi utilizado um rejeito rougher + scavenger proveniente de uma
planta de beneficiamento de minério de cobre. A amostra foi caracterizada por difra¢do de raios
X (DRX), analise granulométrica e picnometria. Nos ensaios de flotacdo, foram usados os
espumantes CADM 24-350 (1%) e Senfroth 100 (1%), além do coletor PAX (1%). O pH da
polpa foi ajustado para 10,5 por meio da adicdo de uma solu¢do de hidréxido de calcio
(Ca(OH)2) a 5%.

3.2 Teste de Flotacao

Os ensaios foram conduzidos em uma célula de flotagdo mecanica Magotteaux, modelo FM001,
pertencente ao Centro de Tecnologia Mineral (CETEM). Inicialmente, a polpa foi condicionada
por 3 minutos com o coletor PAX, na dosagem de 25 g/t, e com o espumante, na dosagem de 20
mg/L. Em seguida, o pH foi ajustado para 10,5 por meio da adi¢do de uma solugdo de hidréxido
de calcio (Ca(OH)2). Em todos os ensaios, as condigdes operacionais foram mantidas
constantes, adotando-se rotagdo do impelidor de 800 rpm, vazdo de ar de 5 L/min e dosagens
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fixas dos reagentes. As variaveis experimentais avaliadas foram o espumante utilizado (CADM
24-350 e Senfroth 100) e a porcentagem de so6lidos da polpa (0, 10, 20, 30 e 40%). Apos a
estabilizacdo do sistema, foram adquiridas imagens das bolhas para posterior determinagdo da
distribuicao do tamanho de bolhas (DTB) e do diametro médio de Sauter (Ds,2).

33 Captura e Analise das Imagens

A aquisi¢@o das imagens das bolhas foi realizada utilizando o equipamento Anglo Platinum
Bubble Sizer (APBS), desenvolvido pela Stone Three Mining (Africa do Sul), acoplado a uma
camera digital Canon PowerShot S95. Para cada condi¢do experimental, foram obtidas, no
minimo, trés imagens, posteriormente processadas e analisadas no software APBS (Bubble
Sizer), que permite a identificacdo e a medig¢do do didmetro das bolhas.

A distribuicdo do tamanho de bolhas (DTB) foi avaliada por meio da andlise das imagens
obtidas, sendo o diametro médio de Sauter (Ds,2) adotado como pardmetro representativo da
distribuicdo, conforme a Equac¢do 1, em que » representa o numero total de bolhas, i
corresponde a i-ésima classe de didmetro, #; € o numero de bolhas com diametro D; e D;
representa o diametro da respectiva classe.

D3, = Iiami D} (1)

o 2
i=1 i Dj

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta a distribui¢do do tamanho de bolhas em func¢do da porcentagem de sélidos
(0 - 40%) para os espumantes CADM 24-350 (a) e Senfroth 100 (b), ambos na concentra¢do de
20 mg/L. Observam-se comportamentos distintos entre os espumantes a medida que a
porcentagem de solidos aumenta. Para o CADM 24-350 (Figura 1.a), as distribui¢des obtidas
em 0% e 10% de so6lidos apresentaram elevada concentracdo de bolhas na faixa de 0,25-0,353
mm, correspondendo a aproximadamente 39% e 36% da frequéncia relativa, respectivamente.
Contudo, a partir de 20% de so6lidos, O pico de frequéncia deslocou-se para a faixa de 0,5 a
0,707 mm e atingiu aproximadamente 31%, evidenciando um alargamento da distribuig@o.
Além disso, nas condi¢oes de 30% e 40% de solidos observou-se maior ocorréncia de bolhas
com diametros superiores a 1 mm, indicando o surgimento de uma distribuicdo mais
heterogénea. Em contraste, o Senfroth 100 (Figura 1.b) apresentou menor sensibilidade ao
aumento da porcentagem de soélidos. Embora, em sistema bifasico (0%), sua distribui¢do tenha
sido ligeiramente mais ampla quando comparada & do CADM 24-350, para todas as condi¢des
avaliadas, a maior parte das bolhas permaneceu concentrada entre 0,25 e 0,50 mm, ndo sendo
observado aumento expressivo da frequéncia de bolhas com diametro superior a 1 mm, mesmo
na condi¢do de 40% de solidos. Esses resultados indicam que o Senfroth 100 manteve uma
distribuicdo mais estavel ao longo das diferentes condi¢des experimentais.

AL 24330
- St SENFROTH 1
- — sl
1 "
Poam ! . 1:"* i
] MW 1% - o
iy ) T MW LY
x e .
. im | 3 W e
: [ oo | u ik
T | so . il
- 14 —_— : 1%
= 1#
C o I I 1 ™ I I
L] - = _ i e _ .
5 o - s A 2 a o Q'* & P e & & = 2 % 5 ) &
~ ; o x e "' 5 . i G W - PR 4 .'\ ¥ I &
L N S . -, I E 4 @ g
L ‘E} &" L3 Ly ':F % #':P e.* @-"P ¥ b k. ¥ ¥

w a'!. &

Dhamétro de bolha {mm) Diamiétrs de bolha {mm)

Figura 1: Distribuicdo de tamanho de bolha sob diferentes porcentagens de so6lidos(m/m%)
para 20 mg/L dos espumantes CADM 24-350 (a) e do Senfroth 100 (b).
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Segundo Kuan e Finch (2010) e Vazirizadeh et al. (2016), a presenga de particulas minerais
pode favorecer a coalescéncia das bolhas por meio da adsor¢do de moléculas de espumante
sobre a superficie dos sélidos, reduzindo a concentracdo de reagente disponivel na interface gas-
liquido. Além disso, a presenca das particulas pode favorecer a formagado de pontes entre bolhas,
intensificando os mecanismos de coalescéncia. Dessa forma, os resultados obtidos corroboram
os mecanismos descritos na literatura, evidenciando que o aumento da porcentagem de solidos
influencia a distribui¢do do tamanho de bolhas, sendo esse efeito mais pronunciado para o
espumante CADM 24-350.

12 [0 CADM 24-350 @ SENFROTH 100

1,0 I:ILl
0,8 i

0,6 LIJ Ij

0,4

HEH o
HOH

Diametro médio de Sauter (mm)

0,2

0 10 20 30 40 50
Porcentagem de So6lidos (m/m%o)

Figura 2: Didmetro médio de Sauter (Ds,2) em func¢do da concentrag@o de solidos para os
espumantes CADM 24-350 e Senfroth 100.

A Figura 2 apresenta a variagdo do didmetro médio de Sauter (Ds,2) em funcdo da porcentagem
de solidos para os dois reagentes. Para ambos os espumantes, observou-se a elevagdo do Ds,2
com o aumento da porcentagem de solidos até 30%, indicando a formacdo de bolhas de maior
diametro. O CADM 24-350 apresentou a maior variagdo, com aumento de aproximadamente
0,61 para 1,02 mm, enquanto o Senfroth 100 exibiu um aumento mais moderado, variando de
0,70 para 0,88 mm, corroborando as tendéncias observadas na Figura 1. Na condicdo de 40%,
verificou-se reducdo do Ds,» para ambos os espumantes (0,88 mm para o CADM 24-350 ¢ 0,73
mm para o Senfroth 100), Esse comportamento pode estar relacionado as alteragdes
hidrodinamicas do sistema em elevados porcentagem de solidos, que afetam simultaneamente
os mecanismos de coalescéncia e quebra de bolhas.

5. CONCLUSAO

O presente estudo avaliou a influéncia da porcentagem de so6lidos sobre a distribuigdo do
tamanho de bolhas em um sistema trifasico de flotagdo utilizando os espumantes CADM 24-350
e Senfroth 100. Os resultados demonstraram que o aumento da porcentagem de solidos
promoveu a elevagdo do didmetro médio de Sauter (Ds,2) para ambos os espumantes até a
condig¢do de 30%. O CADM 24-350 apresentou maior sensibilidade ao aumento da porcentagem
de solidos, evidenciada pelo acréscimo mais acentuado do Ds,2(0,61 para 1,02 mm) e pelo
alargamento da distribui¢do do tamanho de bolhas (0,176 a 4 mm). Em contrapartida, o Senfroth
100 mostrou uma distribuigdo mais homogénea (entre 0,25 e 0,50 mm) e menor variagdo do Ds,
ao longo das condi¢des avaliadas (0,70 para 0,82 mm), indicando maior estabilidade frente ao
aumento da porcentagem de so6lidos. Na condicdo de 40%, observou-se uma reducdo do Ds,2
para ambos os espumantes, sugerindo que, em elevadas concentragdes de solidos, alteracdes nas
condi¢des hidrodindmicas da polpa podem influenciar simultancamente os mecanismos de
coalescéncia e quebra de bolhas.
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RESUMO

Os biopolimeros microbianos, como as substincias poliméricas extracelulares (EPS),
apresentam elevado potencial biotecnologico para aplicagdo industrial em biomineragdo,
biolixiviagdo e biossor¢do seletiva de metais no setor minerometalurgico. Nesse contexto, o
presente trabalho teve como objetivo a produgdo e recuperagdo de EPS sintetizado pela bactéria
Paenibacillus polymyxa em meio liquido simplificado composto por sacarose e extrato de
levedura. Para a avaliagdo dos componentes nutricionais, foi realizado um planejamento
experimental fatorial 2% variando as concentracdes de fontes de carbono e nitrogénio sob
agitacdo constante pelo periodo de 24h. Ao final do ensaio, a biomassa foi centrifugada e a EPS
foi recuperada do sobrenadante, sendo obtida por precipitagdo imediata com etanol,
confirmando a sintese do polimero. A maior produgdo do biopolimero ocorreu na presenca das
maiores concentragdes de sacarose (250 g/L), alcangando a produgdo maxima de 46,8 g/L de
EPS. O resultado foi confirmado pela analise estatistica realizada no software Statistica,
indicando que a concentra¢do de sacarose foi a tinica variavel com efeito significativo e que o
aumento da concentragdo promoveu maior producdo de EPS, confirmando andlises preliminares
de triagem e direcionando as proximas etapas de otimizagao.

Palavras-chave: EPS, Paenibacillus polymyxa, biomineragao, biossorcao.

ABSTRACT

Microbial biopolymers, such as extracellular polymeric substances (EPS), exhibit high
biotechnological potential for industrial applications in biomining, bioleaching, and selective
metal biosorption in the mining sector. In this context, this work aimed to produce and recover
EPS using the bacterium Paenibacillus polymyxa grown in a simplified liquid medium
containing sucrose and yeast extract. A 2° factorial experimental design was conducted,
systematically varying the concentrations of carbon and nitrogen sources under constant
agitation over a 24-hour period. At the end of the assay, cell biomass was removed and EPS was
recovered from the supernatant, obtaining immediate precipitation with ethanol that confirmed
polymer synthesis. The highest biopolymer production occurred at the highest sucrose
concentration tested (250 g/L), reaching a maximum yield of 46.8 g/L of EPS. This result was
supported by statistical analysis conducted using Statistica software, which indicated that
sucrose concentration was the only variable with a significant effect and that increasing its
concentration promoted higher EPS production, validating preliminary screening analyses and
guiding process optimization.

Keywords: EPS, Paenibacillus polymyxa, biomining, biosorption.
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1. INTRODUCAO

A biotecnologia aplicada ao setor minerometaltirgico desponta como alternativa sustentavel para
a remediacdo ambiental e o processamento mineral através da biomineragdo (MARTINS et al.,
2008). Nesse cenario, ganham destaque as substincias poliméricas extracelulares (EPS),
macromoléculas complexas constituidas principalmente por polissacarideos e proteinas,
podendo conter 4cidos urdnicos, lipideos entre outros componentes, secretados por
microrganismos (SHI et al., 2017; DIAS et al., 2019). Devido a presencga de grupos funcionais
ionizaveis (carboxila, fosfato e hidroxila), as EPS podem apresentar carga liquida negativa em
pH operacional, permitindo a complexagio de cations metalicos em solucdo. Essa caracteristica
viabiliza sua aplicagdo industrial na biossor¢do de metais pesados e dependendo das suas
propriedades, em processos de biofloculagdo (MARTINS et al., 2008; DIAS et al., 2019). Para a
sintese desses biopolimeros, a bactéria Gram-positiva Paenibacillus polymyxa , destaca-se pelo
seu potencial de aplicagdo biotecnologica e a sua elevada eficiéncia na produgdo de
exopolissacarideos especificos, como curdlana e levana, quando cultivada em meios simples a
base de sacarose ¢ extrato de levedura (RAFIGH et al., 2014; LIANG; WANG, 2015).

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo a producdo de substincias poliméricas extracelulares
(EPS) em escala de bancada a partir do cultivo da bactéria Paenibacillus polymyxa, visando sua
futura aplicagdo em processos de biomineracdo. Os objetivos especificos incluem:

— Realizar o cultivo celular em meio liquido contendo diferentes concentragdes de
sacarose e extrato de levedura;

— Executar as etapas de downstream para recuperagdo, secagem ¢ quantificacdo do
polimero bruto.

3. METODOLOGIA
3.1. Preparo do Meio de Cultivo e Inoculag¢io

O meio de cultivo liquido foi preparado em agua destilada utilizando sacarose como fonte de
carbono e extrato de levedura como fonte de nitrogénio. Para avaliar a influéncia de diferentes
condi¢des nutricionais na sintese de EPS, os tratamentos foram preparados com variagdes nas
concentracdes desses componentes, objetivando a maximizagdo da produgdo de EPS e a redugdo
de custos. Inicialmente, foi realizado um pré-indculo para ativagdo celular da cultura de
Paenibacillus polymyxa por 22 horas, sendo formulado com 250 g/L de sacarose e 6 g/L de
extrato de levedura. O delineamento experimental 2> com triplicata do ponto central contou com
7 sistemas de tratamento no total. Os tratamentos 1 a 7 atuaram como os ensaios analiticos de
producdo, sendo inoculados simultaneamente com uma aliquota padronizada de 10% (v/v) do
pré-inéculo ativo. A composigao detalhada de cada meio esta sistematizada na Tabela 1.

Tabela 1: Composicdo dos meios de cultivo para produgdo de EPS por Paenibacillus polymyxa.

Tratamentos Sacarose (g/L) Extrato de levedura (g/L)
1 150 2
2 150 10
3 250 2
4 250 10
5 200
6 200
7 200
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3.2. Processo Fermentativo e Downstream

A fermentagdo ocorreu em frascos Erlenmeyer de 250 mL contendo 10 mL de volume ttil do
meio de cultivo, inoculados com 10% (v/v) de pré-indculo. O processo foi mantido sob agitagdo
orbital constante de 150 rpm a 30 °C por um periodo de 24 horas. Na etapa de downstream, os
frascos foram submetidos a fervura por 15 minutos para promover o desprendimento dos
exopolissacarideos (EPS) capsulares associados a parede celular. Em seguida, a biomassa
celular foi separada por centrifugagdo a 4.000 rpm por 15 minutos e descartada.
Ao sobrenadante limpido, adicionou-se etanol absoluto gelado na propor¢ao de 3:1
(etanol:sobrenadante), ¢ a mistura foi mantida a 4 °C por 24 horas para a precipitagdo quimica
dos polimeros. Por fim, o precipitado foi coletado por nova centrifugacao, seco a 60 °C até peso
constante e pesado para a determinag@o da massa e calculo do rendimento final (g/L).

4.  RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Aspectos Visuais do Cultivo de Paenibacillus polymyxa

Durante o periodo de fermenta¢do bacteriana conduzido em mesa agitadora, foi possivel
monitorar qualitativamente o crescimento de Paenibacillus polymyxa e a presenca de
metabolitos no meio liquido. Como podem ser observados na figura 1, os frascos Erlenmeyer
apresentaram aumento acentuado da turbidez do meio de cultivo, acompanhado por um visivel
incremento da viscosidade ao longo do periodo.

Figura 1: Crescimento de Paenibacillus polymyxa. (A) em frascos Erlenmeyer dos ensaios do
planejamento experimental ¢ (B) coloragdo de Gram para avaliar a pureza.

Essas alteragcGes macroscopicas sdo indicios classicos do crescimento bacteriano exponencial e
da concomitante secre¢do de polimeros soluveis no meio, indicando que o microrganismo
respondeu de forma positiva ao estimulo nutricional da sacarose e do extrato de levedura.

4.2. Producio de EPS e Avaliacao da Cinética de Crescimento do In6culo

Os ensaios iniciais de produg¢do foram conduzidos utilizando formula¢des com condig¢des
teoricamente otimizadas no Laboratério de Biotecnologia do CETEM. Contudo, os rendimentos
quantitativos brutos obtidos, mostrados na tabela 2, situaram-se abaixo do esperado para o
microrganismo, que em campanhas prévias operou em patamares de até 130 g/L (PINHEIRO;
CUNHA, 2022; DIAS; CUNHA, 2020). Esta divergéncia inicial pode estar relacionada ao
estado fisiolégico da estirpe bacteriana utilizada, pois o estoque encontrava-se sob
criopreservagao (congelamento) por um periodo superior a 5 anos no laboratorio.

Tabela 2: Planejamento experimental visando o aumento da producdo de EPS.

Amostras Sacarose Extrato de Placa (Placa + Massa Producio de
(g/L) levedura (g/L) (2 seca) (g) EPS (g/L)
1 150 2 7,48 11,79 43,1
2 150 10 7,46 11,94 44,8
3 250 2 7,46 12,14 46,8
4 250 10 7,43 12,02 459
5 200 6 7,48 11,85 43,7
6 200 6 7,57 11,75 41,8
7 200 6 7,47 11,83 43,6
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Embora o repique e a ativag@o inicial tenham apresentado caracteristicas morfoldgicas tipicas
de Paenibacillus polymyxa, foi observada uma cinética de crescimento mais lenta do que a
esperada (DIAS, 2018; PINHEIRO, 2022). O pré-inoculo foi transferido na propor¢do de 10%
(v/v) para os frascos do planejamento experimental, mantendo-se o tempo padrdo de 24 horas
para producdo e precipitacdo. Entretanto, devido a perda parcial de viabilidade e ao
prolongamento da fase lag ocasionados pelo longo periodo de armazenamento, esse tempo nao
foi suficiente para que as células atingissem a densidade critica e a maxima atividade metabolica
para a produgdo de EPS, comprometendo o rendimento final.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 2, foram avaliadas no software Statistica o efeito
das variaveis sobre a produgdo de EPS, sendo os resultados apresentados na Figura 2, por meio
do gréafico de Pareto. A concentrag@o de sacarose foi a Unica variavel com efeito significativo,
indicando que o aumento de sua concentragdo promoveu maior producdo de EPS. Esse
resultado confirma analises preliminares de triagem, que apontaram a sacarose como a variavel
de maior influéncia na sintese de EPS, direcionando as proximas etapas de otimizacdo do
processo.
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Figura 2: Grafico de Pareto apresentando os efeitos das variaveis Sacarose e Extrato de
Levedura e sua interag¢do na produgdo de EPS, com valor de p = 0,05.

5, CONCLUSOES

Os ensaios preliminares confirmaram a viabilidade do protocolo de cultivo e recuperagdo de
EPS em escala de bancada. A reducdo nos rendimentos em relacdo aos valores obtidos
anteriormente pode estar associada ao maior tempo de adaptagdo da estirpe bacteriana,
criopreservada por mais de 5 anos, indicando a necessidade de ajuste do tempo de cultivo.
Contudo, a analise estatistica mostrou que a sacarose, como a variavel de maior influencia no
sistema, forneceu um direcionamento para a otimizagdo do meio de cultivo. A precipitagdo
instantdnea com etanol mostrou a sintese do biopolimero bruto, sendo obtida a produgdo
maxima de 46,8 g/l de EPS na presenca de 250g/L. de sacarose. Como etapas futuras,
recomenda-se a realizagdo de transferéncias sequenciais do cultivo da estirpe de Paenibacillus
polymyxa para recuperacdo da sua atividade metabolica, e o inicio dos ensaios de aplicagdo
deste bioproduto em processos de biofloculagdo e biomineragdo.
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RESUMO

A determinacdo de concentragdes elementares em solugdes aquosas oriundas de processos
metalargicos (lixiviagdo acida/alcalina ¢ fusdo de minérios) constitui um desafio analitico, pois
essas matrizes apresentam elevadas concentragdes de analitos e alta carga de acidos, bases ou
solidos dissolvidos. Técnicas analiticas como espectrometria de absorcdo atdmica (FAAS),
espectrometria de emissdo Otica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES) e
espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS) exigem dilui¢des
excessivas das amostras, enfrentam elevados custos de operacao (ICP OES e ICP-MS) ou sdo
monoelementares (FAAS). A espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX) surge como
alternativa atrativa por permitir analise multielementar, ndo destrutiva e com limites de deteccao
adequados para concentracdes na faixa de mg L™, sem necessidade de preparo complexo. Neste
trabalho, desenvolveu-se método de determinacdo elementar por FRX para quantificacdo de Al,
Cr, Mg, Ni e Si em lixivias fosforicas e sulfuricas, utilizando papel de filtro Whatman n° 40
como suporte. Aliquotas de 100 pL de padrdes foram depositadas no papel, secas e analisadas
em espectrometro de FRX por dispersdo de comprimento de onda (WDXRF). Curvas de
calibragio foram construidas, apresentando bons coeficientes de determinagdo (R™> 0,995).
A analise das amostras foi realizada com seis amostras reais, previamente quantificadas por
FAAS. Al, Cr e Ni apresentaram as melhores concordancias com erro relativo inferior a 30%,
enquanto Si e Mg mostraram desvios mais elevados, provavelmente devido ao efeito de matriz
entre as amostras ¢ os padroes de calibracdo. Os resultados demonstram que a analise de
liquidos por FRX em papel de filtro constitui método promissor para analise de solugdes
metalirgicas concentradas de elementos de interesse estratégico, dispensando diluigdes
excessivas.

Palavras-chave: FRX, amostras liquidas, analise elementar.

ABSTRACT

The determination of elemental concentrations in aqueous solutions generated from
metallurgical processes, such as acid/alkaline leaching and ore fusion, remains an analytical
challenge because these matrices typically contain high analyte concentrations and elevated
levels of acids, alkalis, or dissolved solids. Conventional analytical techniques, including flame
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atomic absorption spectrometry (FAAS), inductively coupled plasma optical emission
spectrometry (ICP OES), and inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS), require
extensive sample dilution, involve high operating costs (ICP OES and ICP-MS), or are limited
to single-element analysis (FAAS). X-ray fluorescence spectrometry (XRF) represents an
attractive alternative owing to its multielement capability, non-destructive nature, and suitable
detection limits for analyte concentrations in the mg L™ range, while requiring minimal sample
preparation. In this study, an XRF-based method was developed for the determination of Al, Cr,
Mg, Ni, and Si in phosphoric and sulfuric acid leachates using Whatman No. 40 filter paper as
the sample support. Aliquots of 100 uL of calibration standards were deposited onto the filter
paper dried and analyzed using a Wavelength Dispersive X-ray Fluorescence Spectrometer
(WDXRF). Calibration curves were established and exhibited excellent linearity (R? > 0.995).
The method was evaluated using six real samples, whose elemental concentrations had been
previously determined by FAAS. Al, Cr, and Ni showed the best agreement with the reference
method, with relative errors below 30%, whereas Si and Mg exhibited larger deviations, most
likely due to matrix effects arising from differences between the calibration standards and the
sample matrices. The results demonstrate that liquid analysis by XRF using filter paper as
sample support is a promising approach for the determination of strategic elements in
concentrated metallurgical solutions, eliminating the need for extensive sample dilution.

Keywords: XRF, liquid samples, elemental analysis.

1. INTRODUCAO

A determinagdo da concentragdo elementar em amostras liquidas ¢ um tema de grande interesse
em varias areas. A determinac¢do de concentragdes em amostras aquosas na ordem de mg L™
geralmente ¢ realizada por espectrometria de absorg¢@o atomica com chama (F AAS). Quando a
concentragdo do analito estd na ordem de sub pg L', pode-se utilizar a espectrometria de
emissdo Otica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES) ou a espectrometria de massa
com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS).

Por outro lado, a espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX) ¢ uma técnica popular para a
determinacdo de elementos maiores, menores € traco em amostras solidas. Porém, sua utilizacdo
para analise de amostras liquidas é limitada, principalmente devido ao alto limite de deteccdo,
na ordem de mg L™, que ndo ¢é satisfatorio para analise de tragos ou ultratragos. Por conta disso,
geralmente métodos de pré-concentragdo dos analitos sdo utilizados (MARGUT et. al., 2013).

Apesar disso, a técnica de FRX apresenta inimeras vantagens, tais como: (i) a possibilidade de
analise multielementar; (ii) varredura semiquantitativa da concentracdo analitica
compreendendo elementos cujo nimero atdmico estd entre o soédio € o urdnio e; (iii)
possibilidade de analise ndo destrutiva (PANALYTICAL, 2010).

Vale destacar que amostras liquidas originadas de estudos metalurgicos desenvolvidos no
CETEM sao geralmente resultantes de processos de lixiviagdo acida, lixiviagao alcalina, fusdo
de minérios ou concentrados minerais. Tais amostras possuem por sua vez, elevada
concentragdo de analitos na ordem de dezenas de mg L' a g L' e uma matriz desafiadora para
ser analisada por técnicas espectrométricas usuais, devido a alta concentragdo de acidos, bases
ou soélidos dissolvidos. Para essas amostras, a analise por FRX ofereceria simplicidade, limites
de detecgdo e quantificagdo adequados, e possibilitaria a vantagem adicional de realizar a
analise completa da composig@o elementar sem requerer dilui¢des excessivas da amostra.

Outra vantagem ¢ a possibilidade de analise de liquidos pelo método da gota (droplet method),
utilizando papéis de filtro como suporte para adi¢do de pequenos volumes de amostras liquidas,
que apos secos, podem ser analisados como amostras solidas. Essa abordagem possui a grande
vantagem de permitir a analise das amostras sob vacuo, nao requerendo o uso de hélio JEONG
etal., 2019; UEMURA; MORIYAMA, 2020).
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2. OBJETIVOS

O objetivo desse trabalho ¢ a aplica¢do da técnica de fluorescéncia de raios-X para analise de
amostras liquidas originadas de estudos metalurgicos desenvolvidos no CETEM.

3. METODOLOGIA

O desenvolvimento do método foi realizado por meio da analise em papel de filtro com o
objetivo principal de reduzir grandes custos associados a andlise direta de liquidos por FRX
utilizando atmosfera de hélio. Papel de filtro quantitativo da marca Whatman n°® 40 com
didmetro de 47 mm foi escolhido para este estudo, devido ao tamanho ideal para o porta-
amostra e pelo baixo nivel de contaminagcdo dos elementos determinados. As amostras
consistiam em lixivias com 4cido sulfiirico e acido fosforico 1 mol L™ de minérios lateriticos
contendo niquel, onde os elementos Al, Cr, Mg, Ni e Si ja haviam sido determinados por FAAS.
Portanto, os mesmos analitos foram escolhidos para determinacdo por FRX nesse trabalho.
Os padroes para cada elemento foram preparados a partir de solu¢des monoelementares de
10.0000 mg L™ (SpecSol) com todos os elementos sendo diluidos com acido nitrico 3% v/v da
Merck para o preparo de padrdes multielementares na faixa de 2,5 a 500 mg L™

Os papeis foram colocados em uma estante onde foram adicionados com micropipeta 100 pL
dos padroes multielementares. A estante foi colocada em um dessecador por 24 h para secagem
dos papéis. Apds esse tempo os papéis foram preparados para leitura em copos de analise com
abertura de 27 mm e presos por 2 inserts plasticos para maior seguranca das amostras e do
equipamento. As amostras foram analisadas por um WDXFR da Panalytical modelo Axios
Max, equipado com anodo de rodio operado em poténcia de 3,6 kW. Os demais parametros de
analise sdo exibidos na Tabela 1. Apo6s a analise das curvas de calibrago, os outliers foram
removidos e a nova faixa de cada curva é mostrada na Tabela 1.

Tabelal: Condigoes analiticas para cada elemento usadas na calibracéo.

Colimad Vol Corrente Tempo Concentraci
Elemento Linha Cristal 0AMAdor iy tector oltagem Filtro P o
(um) (kV) (mA) (s)
(ppm)

Al KA PE 002-C 300 Fluxo 25 144 Sem filtro 20 10 - 500

Cr KA LiF 200 300 Fluxo 50 72 Sem filtro 40 2,5-250

Mg KA PX1 700 Fluxo 25 144 Sem filtro 50 2,5-250

Ni KA LiF 200 300 Fluxo 60 60 Sem filtro 20 10 - 500

Si KA InSb 111-C 700 Fluxo 25 144 Sem filtro 30 75 - 500

Em seguida, as 6 amostras ja analisadas por FAAS, denominadas de S1, S2, S3, P1, P2 e P3,
foram analisadas por FRX para comparacdo dos resultados, sendo as amostras S em acido
sulfurico e as amostras P em acido fosforico.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra as curvas de calibragdo de cada elemento com seus respectivos coeficientes
de determinagdo. Os resultados evidenciaram que foram obtidas boas correlagdes lineares (R* >
0,995) para os cinco analitos estudados.
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Figura 1: Curvas de calibragdo obtidas para Cr, Al, Si, Mg e Ni

Os resultados de comparagdo de ambas as técnicas sdo exibidos na Tabela 2. Os elementos Al,
Cr e Ni, apresentaram diferenca menor que 30% entre o valor medido por FAAS e o valor
medido por FRX, o que equivale a 56,6% dos resultados totais. As maiores diferengas
ocorreram para o Si ¢ o Mg, no qual o silicio é o elemento com altas concentracdes € o
magnésio esta presente em baixa concentragdo ¢ possui menor numero atdmico dentre os
elementos estudados. E sabido que elementos com baixo numero atémico sdo dificeis de
determinar por FRX, o que pode justificar os resultados obtidos para magnésio. Outra
justificativa para as grandes diferencas encontradas entre as técnicas ¢ o efeito matriz,
ocasionado pela diferenca entre os padrdes de calibragdo preparados em acido nitrico 3% v/v e
as amostras presentes em acido fosférico e sulfurico 1 mol L. Essa diferenca de matriz
provavelmente resultou em atenuacdo ou intensificagdo dos raios-X caracteristicos emitidos
pelos analitos. Uma alternativa para contornar este problema é o estudo de calibragdes
utilizando o canal de rodio como padrdo interno, por meio da calibragdo usando a estratégia de
canal razdo. Esta metodologia sera estudada na continuacao desse trabalho.

Tabela2: Resultado da analise das amostras S1, S2, S3, P1, P2 e
P3 e comparagdo com o resultado da FAAS.

Elementos P1 P2 P3
Diferenca Diferenca Diferenca
FAAS FRX (%) FAAS FRX (%) FAAS FRX (%)
Al 166 199,89 20,42 203 229,03 12,82 112 255,31 127,96
Cr 55,9 60,625 8,45 50,6 58,161 14,94 48,7 57,067 17,18
Mg 323 16,989 47,40 27,5 12,426 -54,81 24,4 11,449 -53,08
Ni 125 104,04 -16,77 110 95,4 -13,27 93,7 86,173 -8,03
Si 201 426,49 112,18 198 416,63 110,42 185 385,52 108,39
Elementos S1 S2 S3
Diferenca Diferenca Diferenca
FAAS FRX (%) FAAS FRX (%) FAAS FRX (%)
Al 208 213,75 2,76 244 200,3 -17,91 243 216,8 -10,78
Cr 46,2 54,817 18,65 52,9 72,705 37,44 51,8 63,29 22,18
Mg 21,2 17,285 -18,47 26,7 17,969 -32,70 27,5 22,576 -17,91
Ni 139 131,18 -5,63 171 156,33 -8,58 171 155,08 -9,31
Si 128 218,03 70,34 146 256,63 75,77 147 266,76 81,47
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5. CONCLUSOES

Os resultados preliminares indicaram que boas correlagdes lineares (R* > 0,995) foram obtidas
para os cinco analitos estudados. Apesar das grandes variagdes observadas principalmente para
magnésio ¢ silicio, a técnica de FRX demonstrou ser promissora para analise de amostras
liquidas provenientes dos estudos metaltrgicos do CETEM apos futuras otimizagdes.
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RESUMO

O setor de rochas ornamentais gera, por consequéncia de suas extragdes, grandes volumes de
residuos minerais. O projeto propde uma alternativa sustentavel para o reaproveitamento desses
subprodutos por meio da incorporagdo de residuo mineral em uma matriz de poliuretano
derivada do 6leo de mamona. Essa abordagem substitui resinas convencionais derivadas de
combustiveis fosseis por um polimero vegetal que oferece biodegradabilidade e baixa
toxicidade. Além de agregar valor a um residuo industrial e reduzir custos de produgdo com o
uso de particulas maiores, os resultados demonstraram que a adi¢do de 50% da carga mineral
otimizou o desempenho do revestimento, criando uma barreira fisica mais eficiente contra a
corrosao em ambientes agressivos.

Palavras-chave: Oleo de mamona, residuo mineral, tinta sustentavel.

ABSTRACT

The ornamental stone sector generates large volumes of mineral waste as a consequence of its
extraction. The research proposes a sustainable alternative for the reuse of these subproducts
through the incorporation of mineral waste into a castor oil-derived polyurethane matrix. This
approach replaces conventional fossil fuel-derived resins with a plant-based polymer that offers
biodegradability and low toxicity. In addition to adding value to an industrial waste and
reducing production costs through the use of larger particles, the results demonstrated that the
addition of 50% mineral filler optimized the coating's performance, creating a more efficient
physical barrier against corrosion in aggressive environments.

Keywords: Castor oil, mineral waste, sustainable paint.
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1. INTRODUCAO

O setor de rochas ornamentais desempenha um papel estratégico na economia mineral
brasileira, consolidando o pais como um dos principais players globais em extracdo e

beneficiamento. No entanto, esse protagonismo ¢ acompanhado por um desafio ambiental
critico: a geracdo de elevados volumes de residuos particulados.

No cenario capixaba, a busca por estratégias de Economia Circular tem impulsionado o
reaproveitamento desses materiais como cargas funcionais em novos produtos. O uso de
residuos em sistemas de revestimento surge como uma solu¢do promissora, dada a suas
caracteristicas fisicas e quimicas. Contudo, a eficacia desses revestimentos depende da
substitui¢do de matrizes poliméricas derivadas de combustiveis fosseis por alternativas
sustentaveis e de alto desempenho (ALVES, 2024).

Neste contexto, a resina de poliuretano (PU) derivada do 6leo de mamona apresenta-se como
uma matriz polimérica inovadora. Diferente das resinas acrilicas ou ep6xi convencionais, o PU
vegetal oferece biodegradabilidade, baixa toxicidade e excelente aderéncia a substratos minerais
(HASHIM, 2020).

Este projeto propde o desenvolvimento e a validagdo técnica de uma formulagdo de tinta
sustentavel, incorporando até 50% de residuo mineral em matriz de mamona.

2. OBJETIVOS

O objetivo do trabalho ¢ desenvolver e avaliar uma tinta sustentavel a base de mamona com
incorporagdo de residuo mineral, visando aplicacdo como revestimento com propriedades de
resisténcia a ambientes corrosivos.

3. METODOLOGIA
3.1. Beneficiamento do Residuo

O residuo em po6 foi colocado em estufa com circulagdo de ar a 105°C £+ 5°C até a constancia de
massa, garantindo a remogao total da umidade livre.

Figura 1: Residuo m ineral.

Para garantir uma granulometria menor o pé obtido foi submetido ao peneiramento em malha
#200 (75um).

Essa abordagem permitira investigar o potencial de utilizagdo de particulas mais grossas como
estratégia para reducdo do custo de produ¢do, devido a menor demanda energética no processo
de moagem e menor grau de processamento.
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3.2. Caracterizacao Quimica

Para determinar a composicdo quimica da amostra e inferir a presenca de minerais
potencialmente capazes de interferir no comportamento reoldgico da tinta, foi realizada a
analise por fluorescéncia de raios X (FRX).

3.3. Preparacio da Tinta (Processo de Mistura)
A produgao de uma tinta exige que a carga mineral seja perfeitamente "molhada" e dispersa.

Em um dispersor de alta rotacdo, foi inicialmente adicionado o componente poliuretano tipo B
em conjunto com o solvente, promovendo-se a homogeneizagdo até a obtencdo de um meio
uniforme.

Na sequéncia, foi incorporado o componente poliuretano tipo A, mantendo a agitacdo
controlada para assegurar a adequada interagdo entre os componentes do sistema (Teste para
saber quando misturar o residuo).

Foi adicionado o residuo de forma gradual. Mantenha a agitagdo entre 1000-1500 RPM por 2
minutos.

3.4. Confeccao, Aplicacdo e Preparacio dos Corpos de Prova

Foram produzidos 50 corpos de prova (figura 2), com dimensdes de aproximadamente 52 x 25
mm e um furo central com didmetro de 7 mm.

Ambos corpos de prova foram submetidos a 2 demaos de tinta (figura 3), variando entre tinta
pura, tinta com adi¢ao de 25% de residuo mineral e tinta com adigdo de 50% de residuo mineral
para a visualizac¢do de diferentes resultados.

Figura 2: Corpos de prova antes da Figura 3: Corpos de prova depois da
aplicagdo da tinta. aplicagdo da tinta.

3.5. Ensaios de Corrosao

A resisténcia a corrosdo dos corpos de prova foi avaliada por meio de ensaio em cimara de
intemperismo acelerado, que simula a degradagdo provocada pela exposicdo a ciclos de radiagdo
UV, variagdes de temperatura ¢ umidade, reproduzindo condigdes ambientais agressivas. O
ensaio teve duracao de cinco dias.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacao Fisico-Quimica

A Tabela 1 apresenta os resultados de FRX do residuo mineral que foi utilizado no projeto.
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Tabela 1: Composicdo Quimica por Fluorescéncia de Raios-X (FRX).

Amostras SiO, Al O3 MgO Outros

Contragao (%) 98,5 1,1 0,3 0,1

Os resultados da analise por fluorescéncia de raios X (FRX) evidenciaram que a amostra ¢
constituida predominantemente por SiO: (98,5%), com baixos teores de Al2Os (1,1%), MgO
(0,3%) e outros oxidos (0,1%). A composicao quimica observada é compativel com residuos de
casqueiro provenientes da extragdo de quartzo leitoso, corroborando as informagdes fornecidas
no momento da coleta da amostra acerca de sua procedéncia.

4.2. Ensaio de Corrosao

A Figura 4 apresenta a morfologia superficial dos revestimentos, obtida por meio de uma lupa
digital com aumento de 1000%, apds cinco dias de exposicdo ao ensaio de corrosdo em camara
de intemperismo acelerado. Sao apresentados os revestimentos de poliuretano a base de 6leo de
mamona sem adi¢do de carga mineral (A), com 25% de carga mineral (B) e com 50% de carga
mineral (C).

Figura 4: A) Resina B) 25% de carga mineral C) 50 % de carga mineral.

A Figura 4A, correspondente ao revestimento constituido exclusivamente por resina de
poliuretano, apresenta pontos localizados de corrosdo, evidenciados pela formagdo de produtos
de corros@o de coloragdo marrom-avermelhada. Essas regides indicam falhas pontuais na
integridade da barreira polimérica, permitindo a penetrag@o do eletrolito até o substrato metalico
e, consequentemente, o inicio do processo corrosivo.

Na amostra contendo 25% de carga mineral (Figura B), observa-se uma distribuicao
relativamente homogénea de estruturas circulares, atribuidas as particulas de carga mineral
(fillers) dispersas na matriz polimérica. Apesar da presenga de alguns pontos isolados de
corrosdo, a superficie apresenta aspecto mais uniforme em comparagdo com a resina pura,
indicando que a incorporagdo da carga pode ter contribuido para aumentar a eficiéncia do
revestimento.
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Para a formulag¢do contendo 50% de carga mineral (Figura C), verifica-se maior quantidade e
distribuicdo mais uniforme dessas particulas minerais ao longo da superficie, evidenciando uma
elevada incorporacdo do filler na matriz. Nessa condicdo, ndo sdo observados, de forma
evidente, produtos de corrosdo semelhantes aos identificados nas amostras A e B, sugerindo que
0 aumento da fragdo mineral favoreceu o desempenho do revestimento.

A incorporagdo da carga mineral pode ter promovido o aumento da tortuosidade do caminho de
difusdo do eletrélito através do revestimento, reduzindo a permeabilidade a agua, oxigénio e
ions agressivos. Além disso, a boa dispersdo dos fillers pode atuar preenchendo microvazios da
matriz polimérica, contribuindo para a formacdo de uma barreira fisica mais eficiente contra a
COrTosao.

5, CONCLUSAO

Com os resultados obtidos, conclui-se que, os ensaios de corrosdo em camara de intemperismo
acelerado demonstraram que a adi¢ao do residuo mineral influenciou diretamente o desempenho
protetivo do revestimento. Enquanto a resina pura apresentou pontos evidentes de corrosdo
localizada, o incremento progressivo da carga mineral, especialmente na formulacdo com 50%,
promoveu uma distribui¢do homogénea das particulas na matriz polimérica.

Esse comportamento sugere que a incorporagdo do residuo preencheu microvazios, resultando
em uma barreira fisica mais eficiente contra agentes agressivos. Portanto, a tecnologia
desenvolvida alia a valorizacdo de rejeitos industriais aos principios da economia circular,
gerando um revestimento sustentavel de alto desempenho com excelente aplicabilidade na
protecdo anticorrosiva de superficies metalicas.
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RESUMO

A lavagem e a re-extracdo seletiva de Sm, Eu e Gd em detrimento ao Tb, Dy, Ho, Y e Er do
extrato de D2EHPA + P507 foi investigada. Para essa finalidade, a solu¢do orgéanica foi
carregada por contatos sucessivos, transferindo-se a esta cerca de 0,1143 M dos metais terras
raras. Usando-se uma solugdo de lavagem contendo uma concentracdo total de
Tb+Dy+Ho+Y+Er igual a 3 g/l em pH de equilibrio 0,22, 99,8% do Sm, 99,9% do Eu e 95,7%
do Gd foram lavados. Aumentando o pH de equilibrio para 0,31 a lavagem de Sm, Eu ¢ Gd
reduziu para cerca de 93%, 90% e 85%, respectivamente, enquanto a lavagem de Tb diminuiu
4,4 vezes. Sm, Eu e Gd podem ser re-extraidos seletivamente do extrato usando-se solugdo
aquosa de HCI numa faixa de concentragdo de 0,5-0,8 M. Infere-se que a re-extracao de Tb, Dy,
Ho, Y ¢ Er demanda elevada concentragdo de HCI1 (5 M) e operagdo estagiada.

Palavras chave: Elementos terras raras, extracdo por solventes, lavagem/re-extragao.

ABSTRACT

The scrubbing and selective stripping of Sm, Eu, and Gd over Tb, Dy, Ho, Y, and Er from a
D2EHPA + P507 extract was investigated. For this purpose, the organic solution was loaded
through successive contacts, yielding approximately 0.1143 M of rare-earth metals. Using a
scrub solution containing a total concentration of Tb+Dy+Ho+Y+Er of 3 g/L at an equilibrium
pH of 0.22, 99.8% of Sm, 99.9% of Eu, and 95.7% of Gd were scrubbed out. Increasing the
equilibrium pH to 0.31 reduced the scrubbing of Sm, Eu, and Gd to approximately 93%, 90%,
and 85%, respectively, while the scrubbing of Tb decreased 4.4-fold. Sm, Eu, and Gd can be
selectively stripped from the extract using an aqueous HCI solution in the concentration range
of 0.5-0.8 M. It can be inferred that the stripping of Tb, Dy, Ho, Y, and Er requires a high HCI
concentration (5 M) and a staged operation.

Keywords: Rare Earth elements, solvent extraction, scrubbing/stripping.
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1. INTRODUCAO

Os elementos de terras raras (ETRs), metais lantanideos incluindo o Y ¢ o Sc, sdo utilizados em
diversas tecnologias, tais como: imds a base de Nd-Fe-B e Sm-Co, catalisadores, detectores,
lasers, baterias, sendo fundamentais na transi¢do energética renovavel. Nos minerais, como a
monazita, os ETRs sdo encontrados, de maneira geral, juntos devido as suas semelhancas
quimicas. Como consequéncia disso, a separagdo individual e/ou em grupo dos ETRs em leves
(La, Pr, Nd e Ce), médios (Sm, Eu ¢ Gd) e pesados (Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu e Y) ¢
complexa (Krishnamurthy e Gupta, 2016). Nesse contexto, a técnica de extragdo por solventes
sinérgica (SSX), constituida pela mistura de dois ou mais extratantes (moléculas organicas), tem
se mostrado promissora tanto na separacdo dos grupos quanto na separagdo individual de cada
ETR pela possibilidade de aumentar a seletividade de separacdo entre as espécies e
consequentemente reduzir o numero de estagios de extragdo e lavagem (Dashti et al., 2023; Wei
et al., 2020; Ritcey e Ashbrook, 1984). Diante desse cenario, misturas binarias entre os
extratantes D2EHPA (acido di-2-etilhexil fosforico), P507 (4cido 2-etilhexil fosfonico éster
mono-2-etilhexil) e Cyanex 572 (mistura de acidos fosfonico e fosfinico) foram investigadas
com o intuito de facilitar a separacdo entre os grupos de ETRs em médios e pesados apds
digestdo acida cloridrica de um concentrado monazitico de 6xidos de ETRs médios (Sm, Eu e
Gd) e pesados (Tb, Dy, Ho, Y ¢ Er) obtido por uma industria brasileira. Foi observado que
dentre os sistemas organicos avaliados a mistura de D2EHPA + P507 obteve o melhor
desempenho para essa finalidade a qual ¢ representada pelo corte Tb/Gd. Visando-se obter dois
produtos com elevado teor de pureza, sendo um deles a solugdo rafinado contendo Sm, Eu e Gd
e o outro a solugdo organica contendo Tb, Dy, Ho, Y e Er, torna-se necessario remover da
solucdo organica Sm, Eu e Gd que foram coextraidos nos estagios de extracdo por meio de uma
etapa de lavagem ou de re-extragdo seletiva com a finalidade de viabilizar o sistema D2EHPA +
P507 para estudo em escala continua usando-se misturadores-decantadores (mixer settlers).

2. OBJETIVOS

Avaliar o comportamento de lavagem e de re-extracdo seletiva de Sm, Eu ¢ Gd do extrato de
D2EHPA + P507 contendo também Tb, Dy, Ho, Y ¢ Er.

3. METODOLOGIA

O licor industrial de ETRs médios e pesados foi obtido mediante digestdo acida cloridrica
(Qhemis, pureza 36,5%) de 50 g do concentrado de 6xidos de ETRs sob agitacdo constante em
placa magnética aquecedora a 100°C. Sua composi¢@o quimica esta mostrada na Tabela 1. O pH
foi ajustado para 0,40 mediante gotejamento de HCI concentrado (12 M). A solugédo sintética de
lavagem foi preparada de maneira similar, exceto pelo uso dos 6xidos individuais de Tb, Dy,
Ho, Y e Er (Pacific Industrial Development Corporation, pureza 99,9%) visando-se a obtengao
da mesma concentracdo de ETRs pesados mostrada na Tabela 1. Esse licor sintético foi diluido
quatro vezes, obtendo-se uma solugdo de lavagem cuja concentragdo total (Tb+Dy+Ho+Y+Er)
encontra-se em torno de 3 g/L.. As solu¢des organicas foram obtidas mediante diluicdo dos
extratantes D2EHPA e P507 (Luoyang Aoda chemical Co., Ltd., pureza 95%) em isoparafina
(querosene comercial contendo majoritariamente hidrocarbonetos ciclo e isoparafinicos;
Ypiranga, Brasil).

Tabela 1: Composi¢ao quimica do licor industrial de ETRs médios e pesados.

Metal Sm Eu Gd Thb Dy Ho Y Er

Concentracao (g/L) 56,78 6,28 14,38 1,30 3,61 0,42 6,46 0,54
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Os ensaios de extracdo por solventes, lavagem e re-extragdo foram conduzidos colocando-se em
contato iguais volumes das solugdes aquosa ¢ organica sinérgica (visando-se obter uma razdo
O/A unitaria, em que O corresponde ao volume da solugdo orgénica e A ao da solucdo aquosa)
em reator de vidro sob agitacdo magnética em placa aquecedora a 25°C durante 10 min.
Em seguida, a mistura foi deixada em repouso durante 3 min para ocorrer a separacdo das fases.
Aliquotas da solucdo rafinado foram recolhidas com o auxilio de uma pipeta de vidro para
analises quimicas. Baseando-se nesse procedimento, o carregamento da solugdo orgénica
ocorreu mediante o seu contato com o licor industrial de alimentagdo (solucdo estoque)
sucessivas vezes até a concentragdo dos ETRs permanecer constante na solugdo rafinado. O pH
da solucdo de lavagem foi corrigido mediante gotejamento de solugdes de HCl concentrado
(12 M) e/ou de NaOH (10 M; Neon, pureza 98,11%). A concentragdo dos ions H" e de ETRs
totais foi determinada por titulagdo potenciométrica (Metrohm, Titrino plus 848).
A concentragdo individual dos ETRs em solucdo aquosa foi determinada quantitativamente por
espectrometria de emissdo atdmica com plasma indutivamente acoplado — ICP-OES (Horiba,
ULTIMA 2). A concentragdo dos metais terras raras na solugdo organica foi obtida por balango
de massa.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O extrato de 15% v/v de D2EHPA + 15% v/v de P507 contém 13,93 g/L (0,1143 M) de ETRs
totais. Essa solucao com 2,08 g/L de Sm, 0,70 g/L de Eu, 2,20 g/L. de Gd, 0,63 g/L de Tb, 2,38
g/L de Dy, 0,29 g/L. de Ho, 5,26 g/l de Y ¢ 0,41 g/L de Er foi utilizada nos ensaios de lavagem
e re-extracdo. Da Figura 1, verifica-se que mantendo o pH de equilibrio, pH,q, em 0,22, Sm, Eu
e Gd sdo preferencialmente lavados a 25°C e razdo O/A unitaria com eficiéncia superior a 95%,
remanescendo apenas 2 mg/L de Sm, 1 mg/L de Eu e 34 mg/L de Gd no extrato. Lavou-se 27%
de Tb e 4,2% de Dy enquanto Ho (17,1%), Y (21,4%) e Er (28,0%) foram extraidos para a
solugdo organica, aumentando sua concentragdo para 0,34 g/L, 6,39 g/L ¢ 0,52 g/L,
respectivamente. Esse resultado corrobora o efeito da contragdo lantanidica, o raio dos ETR
diminui com o aumento do nimero atdmico do La ao Lu. Uma vez que os ETRs médios
possuem maior raio idnico e consequentemente menor densidade de carga, a atracdo e
polarizagdo das nuvens eletronicas dos atomos de oxigénio das moléculas de D2EHPA e P507 ¢
menor, resultando em menor afinidade por Sm, Eu e Gd, consequentemente esses metais
tendem a ser removidos mais facilmente da solu¢do organica. Aumentando o pH,, para 0,31, a
lavagem de Sm, Eu e Gd diminui para aproximadamente 93%, 90% e 85%, visto que a reducdo
da acidez tende a extrair/manter os metais na solugdo orgénica e dificulta a troca cationica do
complexo organometalico de Sm, Eu e Gd no extrato por Tb, Dy, Ho, Y ¢ Er na solugdo de
lavagem (Krishnamurthy e Gupta, 2016). Com isso, a extracdo de Dy (=4,5%), Ho (26%), Y
(=26%) e Er (=31%) ocorreu em maior extensdo, quando comparado as extragdes em pH,q 0,22,
elevando-se suas concentragdes para 2,47 g/L, 0,36 g/L, 6,60 g/L e 0,54 g/L. A lavagem de Tb
foi de apenas 6,2%, aumentando sua concentragdo no extrato para 0,59 g/L. Depreende-se
desses resultados que a lavagem de Sm, Eu e Gd do extrato foi favoravel em 0,22 < pH., < 0,31
e demanda operacdo em estagios sucessivos para sua completa remocao da solucao orgénica.
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Figura 1: Efeito do pH,q na lavagem de Sm, Eu e Gd do extrato de D2EHPA e P507
([extratante] = 15% v/v, O/A =1 e 25°C).

Na Figura 2, é apresentado o comportamento de re-extragdo de Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Y ¢ Er
do extrato de 15% v/v D2EHPA + 15% v/v P507 (razdo O/A = 1 e 25°C) em diferentes
condi¢des de acidez (0,5—5,0 M), utilizando-se HCI como agente re-extratante.
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Figura 2: Influéncia da concentragdo de HCI na re-extracdo dos ETRs médios e pesados
([extratante] = 15% v/v, O/A =1 e 25°C).

Verifica-se, na faixa de 0,5 a 0,8 M de HCI, que 63—79% de Sm, 60—77% de Eu e 46—72% de
Gd sdo re-extraidos preferencialmente da solugdo organica em detrimento ao Tb (17—25%), Dy
(7—13%), Ho (4—8%), Y (2—4%) e Er (2—3%). Aumentando a concentragdo de HCI para 1,2
M, a re-extragdo de Tb, Dy, Ho, Y e Er aumenta para 60%, 41%, 35%, 17% e 16%,
respectivamente, comprometendo a re-extracdo seletiva de Sm, Eu e Gd do extrato. A re-
extragdo de Sm e Eu é completa usando-se 3 M de HCI, enquanto a de Gd, em 5 M de HCI.
A re-extragdo de Tb, Dy, Ho, Y e Er atingiu valor maximo de 88%, 93%, 96%, 90% ¢ 92%,
respectivamente utilizando-se 5 M de HCI. Comportamento similar foi observado por Dashti et
al. (2023) na re-extragdo de Er (90%) e Tb (87%) do extrato da mistura de 15% de Cyanex 572
+ 15% v/v de Alamina 336 (amina tercidria) assim como por Wei et al. (2020) no extrato de
HEHHAP (Ester mono-(2-etil-hexilico) do acido heptil-aminometilfosfonico) + Cyanex 272
(acido 2,4,4-trimetil pentil fosfinico) para Yb (94%). Infere-se desses resultados que a re-
extragdo dos ETRs pesados do extrato de D2EHPA + P507 requer operagdo estagiada para sua
completa remogao.
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5. CONCLUSOES

O carregamento de ETRs médios e pesados no extrato de 15% v/v de D2EHPA + 15%
v/v de P507 foi de aproximadamente 0,1143 M. Sm, Eu e Gd podem ser lavados do
extrato usando-se uma solu¢do de lavagem contendo Tb, Dy, Ho, Y e Er cuja
concentracdo total ¢ de aproximadamente 3 g/L. A faixa de pHeq de 0,22 a 0,31 ¢
adequada para esse proposito, uma que vez a lavagem desses metais ocorreu na faixa de
85,4—99,9% com lavagem de Tb de apenas 6—27%. O pHq pode ser ajustado para
minimizar a lavagem de Tb assim como a concentracdao da solugdo de lavagem.
E possivel re-extrair seletivamente Sm, Eu e Gd em detrimento ao Tb, Dy, Ho, Y e Er
do extrato usando-se menores concentragdes de HCI (0,5—0,8 M) em solugdo aquosa.
A remocgdo dos ETRs pesados do extrato requer maiores concentragdes de HCI (3 M)
para atingir pelo menos 50% de re-extra¢do. A remocao completa dos ETRs pesados do
extrato e a lavagem de Sm, Eu e Gd demandam operagdo estagiada.
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RESUMO

A emissdo de material particulado durante as etapas de mineragdo, beneficiamento e transporte
de minério de ferro representa um importante desafio ambiental. Embora supressores quimicos
de poeira sejam amplamente empregados para mitigar esse problema, os mecanismos
fisico-quimicos responsaveis por sua eficiéncia ainda ndo sdo completamente compreendidos.
Neste trabalho, foram avaliadas as propriedades fisico-quimicas de trés supressores de poeira
comerciais (C, R e V), visando correlaciona-las com seus possiveis mecanismos de atua¢do no
controle de particulados em pellet feed. Para isso, foram realizados ensaios de tensdo
superficial, potencial zeta e retengdo de umidade. Os resultados mostraram que as tensdes
superficiais foram distintas entre os supressores avaliados, sendo que o supressor C se destacou
por apresentar a maior reducdo da propriedade, o que pode ser correlacionado a uma maior
atividade surfactante e, consequentemente, a um maior potencial de molhabilida de do minério.
As medidas de potencial zeta evidenciaram que os supressores de natureza coloidal apresentam
carga superficial dependente do pH, sugerindo que as interagdes eletrostaticas podem
influenciar seu desempenho. Em relacdo a reteng@o de umidade, todos os supressores retardaram
a perda de agua em comparagdo com o sistema controle. Entretanto, os supressores R ¢ V
apresentaram maior capacidade de reduzir a taxa de secagem, indicando um mecanismo de
atuacdo associado a higroscopicidade. Os resultados demonstram que as formulagdes comerciais
apresentam estratégias complementares para a supressdo de poeira, baseadas em diferentes
combinacdes de molhabilidade, retengdo de umidade e interacdes eletrostaticas.

Palavras-chave: Supressdo de poeira; minério de ferro; potencial zeta; tensdo superficial;
retencdo de umidade.

ABSTRACT

Particulate matter emissions during the mining, beneficiation, and transportation of iron ore
represent a major environmental challenge. Although chemical dust suppressants are widely
employed to mitigate this problem, the physicochemical mechanisms responsible for their
effectiveness are still not fully understood. In this study, the physicochemical properties of three
commercial dust suppressants (C, R, and V) were evaluated to correlate them with their
potential mechanisms of action in controlling particulate matter in pellet feed. To this end,
surface tension, zeta potential, and moisture retention tests were performed. The results showed
that the suppressants exhibited distinct surface tension values, with suppressant C providing the
greatest reduction in this property, which can be correlated with higher surfactant activity and,
consequently, enhanced wettability of the iron ore. Zeta potential measurements revealed that
colloidal suppressants exhibit pH-dependent surface charge, suggesting that electrostatic
interactions may influence their performance. Regarding moisture retention, all suppressants
delayed water loss compared with the control system. However, suppressants R and V showed a
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greater ability to reduce the drying rate, indicating a mechanism of action associated with
hygroscopicity. The results demonstrate that commercial formulations employ complementary
dust suppression strategies based on different combinations of wettability, moisture retention,
and electrostatic interactions.

Keywords: Dust suppression; iron ore; zeta potential; surface tension; moisture retention.

1. INTRODUCAO

A geracdo de material particulado representa um dos principais desafios ambientais e
operacionais da mineragdo de ferro. Durante as etapas de lavra, beneficiamento, estocagem e
transporte, particulas finas podem ser dispersas pelo vento, ocasionando perdas de material,
impactos ambientais, reducdo da qualidade do ar e riscos a saude ocupacional.

Tradicionalmente, o controle de poeira é realizado por aspersdo de agua. Entretanto, esse
método apresenta eficiéncia limitada devido a rapida evaporacdo da agua e a baixa capacidade
de molhamento de superficies hidrofobicas presentes em determinados minérios. Como
alternativa, diversos supressores quimicos vém sendo empregados visando aumentar a retencéo
de umidade, reduzir a tensdo superficial da agua, promover a aglomeragdo de particulas finas e
modificar as interagdes eletrostaticas entre particulas minerais.

Apesar do amplo uso comercial desses produtos, seus mecanismos de atuagdo ainda ndo so
completamente compreendidos. A compreensdo das alteragdes fisico-quimicas promovidas
pelos supressores pode contribuir para o desenvolvimento de formula¢des mais eficientes e para
a selecdo racional de produtos em fungao das caracteristicas do minério.

Neste trabalho foram avaliados trés supressores comerciais, denominados C, R e V, por meio de
ensaios de retengdo de umidade, medidas de potencial zeta e de tensdo superficial das solugdes,
buscando correlacionar as alteragoes fisico-quimicas promovidas pelos produtos com seus
possiveis mecanismos de controle de poeira.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo avaliar trés supressores comerciais de poeira (C, R e V)
por meio de andlises fisico-quimicas, buscando compreender como suas propriedades podem
influenciar a eficiéncia no controle da emissao de particulas finas em pellet feed.

3. METODOLOGIA

Foram avaliados trés supressores comerciais fornecidos pela H20 Ambiental, identificados
como C, R e V. As concentracdes de trabalho foram definidas com base nas recomendac¢es de
aplicacdo fornecidas pelo fabricante. Para cada produto, foram avaliadas variadas
concentracdes: inferior a recomendada, a recomendada e superior a recomendada. Todos os
ensaios foram realizados utilizando pellet feed de mesma procedéncia e distribuigdo
granulométrica semelhante.

As medidas de tensdo superficial foram realizadas pelo método da gota séssil, utilizando um
gonidmetro equipado com camera de alta resolugao.

As determinagdes de potencial zeta foram realizadas em um Zetasizer Nano ZS (Malvern
Panalytical). Os produtos foram inicialmente diluidos em solug@o de KCI1 0,1 mol L. O pH foi
ajustado entre 2 e 12 utilizando solugdes de HCl ¢ KOH.

Para as medidas de retengdo de umidade, o minério foi previamente seco em estufa (>50 °C) por
24 horas para remocdo da umidade residual. Em seguida, as amostras foram umidificadas até
aproximadamente 4% (m/m), utilizando agua ultrapura ou solu¢des contendo os supressores
comerciais. As amostras foram homogeneizadas e submetidas a pesagem periddica em balanga
analitica durante cinco horas, a 20°C e 70% de umidade relativa, permitindo determinar a perda
de agua ao longo do tempo e calcular a velocidade de secagem e a umidade residual.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os resultados de tensdo superficial nas diferentes concentra¢des avaliadas
para os supressores de poeira estudados. Observa-se que o produto C promoveu a maior redugao
da tensdo superficial, indicando comportamento tipico de um agente surfactante. A diminuicao
da tensdo superficial favorece o espalhamento da solugdo sobre a superficie do minério,
aumentando sua molhabilidade e facilitando a penetragcdo do produto entre as particulas finas.
Os produtos R e V apresentaram redugdes mais discretas, indicando que seus mecanismos de
atuagdo provavelmente ndo estdo associados principalmente a ag¢do tensoativa, mas a outros
processos fisico-quimicos, como formagao de filme superficial.
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Figura 1: Tensdo superficial das solu¢des contendo os supressores comerciais
C, R e V em diferentes concentragdes.

A Figura 2 apresenta os resultados das medidas de potencial zeta dos produtos avaliados. Nota-
se que o potencial zeta tornou-se progressivamente mais negativo com o aumento do pH para
todos os produtos. Tal fenomeno pode ser associado ao ganho de carga pela desprotonagdo de
espécies carboxiladas ou hidroxiladas em valores de pH alcalinos. Entretanto, diferengas entre
as curvas indicam que cada supressor tem um balango de cargas distinto e pode interagir com as
particulas minerais de forma diferente.
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Figura 2: Potencial zeta dos supressores C, R ¢ V em funcdo do pH.
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A Figura 3 apresenta os resultados de retencdo de umidade do pellet feed proporcionado pelos
supressores estudados. Observa-se que todos os supressores retardaram a perda de umidade
quando comparados ao controle contendo apenas agua. Para os produtos C e R, observou-se a
existéncia de uma concentragdo otima, 2 e 5% v/v, respectivamente, na qual a retengdo de agua
foi maximizada. Além disso, de forma genérica, o aumento adicional da concentragdo ndo
resultou necessariamente em melhor desempenho, indicando que concentrag¢des elevadas podem
nao proporcionar ganhos proporcionais de eficiéncia.

P
45 o 43, _a Agua
A 7:— égﬁ’z v o ~0—R1% Vv
AN —A—C2%viv &? —A—R2%viv
34 AR —v—C5%viv 3 A z —v—R5%Viv
Nt o SA
% \i © \II T O~
o N RS o AN
o) \é\ g R
.é 2 i \ \ E 2 a \ S \i
2 \!\é 2 LS o 4
NG
N AN ° RO
B IAAS s ™~ 0
o \isi\ 1. “§“§1
" ™ §1 i
0 T T T T O T T T T
0 1 2 3 4 5 0 1 2 3 4 5
Tempo (horas) Tempo (horas)
LS g .
\ S~ —H— Agua
L AN —0—V2%viv
R —A—V 5% Viv
34 NG N vV 10% Viv
3 a
8 U\EK
£ 2 Ea
Y — 7
X gi‘f\ N
g\‘:;\A
14 v
0 T T T T
0 1 2 3 4 5
Tempo (horas)

Figura 3: Evolugdo da umidade residual do pellet feed tratado com diferentes
concentracdes dos supressores C, Re V.

A Figura 4 apresenta os dados de umidade residual e velocidade de secagem obtidos a partir das
curvas de umidade em fungdo do tempo. Os resultados mostram diferencas significativas entre
os produtos avaliados. O supressor R apresentou retengdo de umidade muito superior as demais
na concentra¢do intermediaria, enquanto o produto V apresentou desempenho constante em
concentracdes mais elevadas. Esses resultados sugerem que diferentes mecanismos fisico-
quimicos governam a retencdo de agua promovida por cada formula¢do comercial. Em relagéo a
velocidade de secagem, embora tenham sido observadas oscilagdes ao longo do ensaio, verifica-
se que todas as formulagdes, com maior destaque ao produto V, reduziram a velocidade média
de evaporacdo em relacdo a adgua pura. A reducdo da taxa de secagem aumenta o tempo de
permanéncia da umidade no minério, prolongando o efeito supressor e reduzindo a necessidade
de reaplicagdes do produto em operagdes industriais.
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Figura 4: (a) Umidade residual apos cinco horas de secagem para os diferentes supressores e
concentracdes avaliadas. (b) Velocidade instantanea de secagem das amostras tratadas com agua
€ supressores comerciais.

5, CONCLUSOES

Os resultados demonstraram que os trés supressores comerciais modificam propriedades fisico-
quimicas relevantes para o controle de poeira, porém por mecanismos distintos. O produto C
apresentou maior reducdo da tensdo superficial, indicando predominancia de ag@o surfactante.
Os produtos R e V promoveram alteragdes significativas na retengdo de umidade sugerindo que
estes apresentam mecanismo relacionado a higroscopicidade, o qual também desempenha papel
importante na eficiéncia da supressdo de poeira. Os resultados evidenciam que ndo existe um
unico parametro capaz de explicar a eficiéncia desses materiais, sendo necessaria uma
abordagem integrada envolvendo molhabilidade, retencdo de umidade e interagdes
eletrostaticas. Estudos futuros deverdo correlacionar essas propriedades com ensaios diretos de
emissdo de poeira, permitindo estabelecer critérios quantitativos para selecio e desenvolvimento
de novos supressores.
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RESUMO

O Brasil ¢ fortemente dependente da importacdo de potassio para atender a demanda agricola, o
que torna estratégica a busca por fontes nacionais desse nutriente, como o minério verdete. Nesse
contexto, este trabalho avaliou uma rota termoquimica baseada na calcinagdo do verdete com
CaCl:-2H-0, visando converter o potassio estrutural em KCI soluvel e otimizar as condi¢cdes do
processo. Foram realizados ensaios variando-se a propor¢ao de CaCl::2H20, entre 25% e 100%, a
temperatura, de 700 °C a 900 °C, o tempo de calcinagdo, de 25 a 55 minutos, ¢ a relacdo
solido/liquido na lixiviagdo, entre 1:10 e 1:20. A maior extragdo de potassio, de 91,4%, foi obtida
com a proporg¢do 1:1 entre verdete e CaClz-2H-0, a 800 °C por 40 minutos. Observou-se ainda que
essa condicdo apresentou desempenho ligeiramente superior ao tratamento realizado a 900 °C,
indicando a possivel existéncia de uma temperatura-limite para o processo, possivelmente
associada a volatilizacdo do KCI. A temperatura de calcinag@o e a quantidade de cloreto foram as
variaveis que mais influenciaram a extracdo, enquanto a relagdo solido/liquido apresentou menor
efeito na faixa estudada. Os resultados demonstram o potencial da rota avaliada para a obtengdo de
potéssio soltivel a partir do verdete.

Palavras-chave: Verdete, potassio, calcinagdo, CaCls, fertilizantes.

ABSTRACT

Brazil is heavily dependent on potassium imports to meet agricultural demand, which makes the
search for domestic sources of this nutrient, such as verdete ore, a strategic priority. In this context,
this study evaluated a thermochemical route based on the calcination of verdete with CaClz-2H-0,
aiming to convert structural potassium into soluble KCIl and optimize the process conditions.
Experiments were conducted by varying the proportion of CaCl.-2H20, from 25% to 100%; the
temperature, from 700 °C to 900 °C; the calcination time, from 25 to 55 minutes; and the solid-to-
liquid ratio during leaching, from 1:10 to 1:20. The highest potassium extraction, 91.4%, was
achieved using a 1:1 verdete-to-CaClz-2H-O ratio, at 800 °C for 40 minutes. This condition also
showed slightly better performance than the treatment carried out at 900 °C, suggesting the
possible existence of an upper temperature limit for the process, potentially associated with KCl
volatilization. Calcination temperature and chloride content were the variables that most strongly
influenced potassium extraction, whereas the solid-to-liquid ratio had a less significant effect
within the range studied. The results demonstrate the potential of the evaluated route for obtaining
soluble potassium from verdete ore.

Keywords: Verdete, potassium, calcination, CaCl., fertilizers.
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1. INTRODUCAO

O Brasil ocupa posicdo de destaque entre os maiores consumidores mundiais de fertilizantes, sendo
o0 agronegocio um dos pilares estruturais da economia nacional. Entre 0os macronutrientes essenciais
a agricultura, o potassio (K) desempenha papel fundamental no desenvolvimento das plantas, na
resisténcia a pragas ¢ doengas, na regulacdo osmotica celular ¢ na qualidade dos graos produzidos.
Apesar dessa importancia critica, o Brasil apresenta elevada dependéncia externa de potassio (K)
para a agricultura (ANM, 2025), o que representa uma vulnerabilidade estratégica consideravel,
especialmente frente as instabilidades geopoliticas e flutuagdes nos pregos internacionais de
commodities minerais.

Diante desse cenario de dependéncia externa, a busca por fontes alternativas de potassio em
territorio nacional torna-se imperativa. Nesse contexto, o minério verdete, encontrado com relativa
abundancia na regido de Dores do Indaia, estado de Minas Gerais, pode se destacar como matéria-
prima promissora para a producdo de fertilizantes potédssicos. Estudos prévios indicam que esse
minério pode apresentar teores de K.O de até 10%, valor competitivo frente a outras fontes
minerais alternativas (GUIMARAES, 2021). No entanto, ha um obsticulo técnico: o potissio no
verdete estd majoritariamente aprisionado na estrutura cristalina de minerais silicaticos, como os
feldspatos e filossilicatos, que possuem baixissima solubilidade natural em 4gua, inviabilizando o
uso direto do minério como fertilizante ou remineralizador (YUAN et. al., 2015).

Para contornar essa limitagao, a rota termoquimica de calcinagdo com cloreto de calcio di-hidratado
(CaCl2-2H20) apresenta-se como uma alternativa para extracao de potassio. Durante o processo de
calcinagdo, o CaCl. atua como agente de transformacdo mineral, promovendo a substituicdo do
potassio pelo célcio na estrutura dos silicatos, favorecendo a formacao de fases contendo potassio
soltiveis, como o cloreto de potassio (KCI) (YUAN et al., 2015; TURK et al., 2021). A lixivia¢do
aquosa subsequente permite extrair o potassio da matriz solida e recupera-lo como produto final
apto a aplicacdo agricola.

2. OBJETIVOS

O objetivo deste estudo foi avaliar os pardmetros operacionais do processo de calcinacdo do
verdete para determinag¢do das variaveis e limites para maximizacdo da extragdo de potassio.
Os objetivos especificos compreenderam: (i) caracterizar fisica, quimica e mineralogicamente a
amostra de verdete; (ii) avaliar as influéncia da temperatura, do tempo e da proporgdo
verdete:CaClz na calcinagdo e relagao solido:liquido na lixiviagdo para extra¢do de K; (determinar
as condi¢Oes para realizacdo de um planejamento de experimentos completo.

3. METODOLOGIA
3.1 Materiais

A matéria-prima utilizada foi o minério verdete, proveniente da regido de Dores do Indaia (MG).
O reagente empregado como agente de calcinagdo foi o cloreto de calcio di-hidratado
(CaCl2'2H20) de grau P.A., ¢ a lixiviagao foi realizada com agua destilada.

3.2 Procedimento Experimental

A caracterizacdo fisica da amostra de verdete foi realizada através da determinacdo da densidade
real por picnometria com agua e analise granulométrica. A caracteriza¢do quimica foi conduzida
por Fluorescéncia de Raios X (FRX), enquanto a caracterizagdo mineralogica foi realizada por
Difracdo de Raios X (DRX) com refinamento de Rietveld.

Os ensaios de calcinagdo foram realizados conforme fluxograma apresentado na Figura 1.
O verdete foi submetido ao preparo fisico, com etapas de britagem, moagem em moinho de barras e
peneiramento a imido para obtencdo da amostra abaixo de 150 um. Os ensaios de calcinagdo
foram realizados com 5,0 g de verdete com diferentes proporgdes de CaCl.-2H-0O. Apods a pesagem
os soélidos foram homogeneizados em cadinho de porcelana e calcinados em forno mufla na
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temperatura selecionada. Apds o tratamento térmico a amostra foi resfriada em dessecador, o
material foi lixiviado com agua, filtrado a vacuo e analisado por Espectrometria de Absor¢do
Atomica (EAA) e o residuo foi caracterizado por FRX.

GASES DO
PROCESSO

I

s
RN
\

MISTURA DE

'VERDETE EERITAGEM MOAGEM PENERAMENTO | SOLIDOS CALCINAGAO RESFRIAMENTO ‘LIXIVIA(;ﬂO‘ FILTRAGAO ‘RECUPER’A;I\D \CRLSTALIZAC&O‘
| (<150 pm) VERDETE + (FORNO MUFLA) (DESSECADOR) AQUOSA DO POTASSI0 DE KCI
| ‘ CaCl,-2H,0 | PRECITAGH)
( \ ) A ) L J &
RE§£UO
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Figura 1: Fluxograma de realizagdo dos experimentos.

A extracdo de potassio foi determinada através do balango de massa do elemento (Equagédo 1),
considerando as analises de composicao do licor por via imida (EAA) e a composi¢ao dos residuos
solidos por FRX.

K;; X Vi
E (%) — [ chor] licor % 100 (1)
[Klicor] X Vlicor + Kresiduo X Myesiduo

Onde /K;.,,/ representa a concentragdo de potassio no licor (g-L™), V.., 0 seu respectivo volume
(L), K, esiauo © teor percentual de potassio no residuo solido (g:2™!) € M, 4. @ massa do residuo (g).

Os ensaios de calcinacdo nessa etapa foram buscaram avaliar quais seriam os limites aplicados para
um delineamento experimental. Foram avaliadas propor¢ao de CaCl,-2H,0, relagdo solido:liquido
na lixivia¢do aquosa, temperatura de tratamento e tempo de exposi¢do ao tratamento térmico.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizagdo fisica da amostra de verdete revelou uma densidade real de 2,64 g/cm’,
compativeis com minérios desse tipo. A analise granulométrica indicou 80% passante (dg) em
aproximadamente 550 pm, com 47,6% da massa abaixo de 38 um, para a amostra inicial. A Figura
2 apresenta o difratograma da amostra cabega do minério em que foi possivel identificar as fases
majoritarias. Com o refinamento de Rietveld, foram identificadas como principais fases portadoras
de potassio os filossilicato, phengita (38,6%), illita (7,6%) e glauconita (2,4%), além dos feldspatos
potassicos microclina (29,9%) e ortoclasio (2,9%). O quartzo (16,0%) e a albita (1,5%), embora
presentes na amostra, sdo fases ndo portadoras de potassio.

= (juartzo |COD00-045- 1045

« Phengita IC00D01-089-7537

» Gleuconita |COD 00-005-0435

« Microclina ICDD 00-015-0532

= Ortoclasio ICDD 01-076-0823

=« Angtasio ICOD 01-089-4521

* llita ICDD00-026-0911

0 + Albita ICDD 00-010-0383

Figura 2: Difratograma de raios X da amostra cabe¢a do minério de verdete.
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As andlises de composi¢do quimica por FRX apresentaram teores médios de 9,1% K-O, 60,4%
Si02, 16,7% AlOs e 6,9% Fe20s. Tanto a composi¢do mineraldgica como a composi¢do quimica
da amostra ndo apresentaram varia¢des significativas em relacdo a reducdo da granulometria das
particulas. Dessa forma, optou-se por preparar e utilizar nos ensaios experimentais o verdete com
particulas inferiores a 150 pum, garantindo maior homogeneidade da amostra e melhor
reprodutibilidade dos resultados, sem comprometer sua representatividade quimica ¢ mineralogica.

Os estudos de calcinagdo foram realizados para avaliar os limites para realizagdo de um
planejamento experimental que buscasse aperfeicoar o processo de solubilizacdo de potassio
através de tratamento térmico. A propor¢do de cloreto de calcio influencia os resultados de
extragdo de potassio conforme podem ser observados na Tabela 1. O incremento da proporgao de
CaClz-2H-0 aumenta a extracdo de potassio de 20,3%, com 25% de cloreto de calcio, para 91,4%
quando se utiliza uma massa de cloreto de calcio equivalente a de verdete.

Tabela 1: Efeito da propor¢ao de CaClz-2H20 para ensaios realizados a 800 °C, 40 minutos ¢
relagdo solido liquido na lixiviacdo de 1:10.

CaCl,2H,0 (%) Concentracao de K (mg.L'l) Extracao K (%)
25 648 20,3
50 1575 50,6
100 3006 91,4

O aumento da extracdo ocorre porque o Ca participa da reagdo e substituindo alguns sitios
ocupados pelo K para manter o equilibrio de cargas (YUAN et al., 2015). Entretanto, observa-se
também que esse incremento na extracdo de K é cada vez menor.

O processo de extracdo envolve a etapa de lixiviagdo do cloreto de potassio formando durante o
tratamento térmico. Os resultados apresentados na Tabela 2 indicam que a relagao sélido:liquido na
faixa estudada ndo influencia a extragdo de potéssio.

Tabela 2: Efeito da relagdo solido:liquido na extragdo de K para ensaios realizados com
CaCl,2H,0 de 100% em relagdo ao verdete, a 800 °C, 40 minutos.

Relacéo solido:agua Concentracao de K (mg.L'l) Extracao K (%)

1:10 3006 91,4
1:15 2151 90,4
1:20 1496 89,9

Embora as concentragdes de K em solugdo seja diferente, resultado da maior proporgdo de agua
para a relagdo 1:20 comparada a relacdo 1:10, as extragcdes obtidas sdo semelhantes a 90%
independente da proporcio de dgua. E importante destacar que nessas condigdes a solu¢io nio se
apresenta saturada para nenhum dos cloretos (KCl e CaCl,) permitindo a completa dissolugdo de
todos, apos o tratamento térmico.

Os ensaios de calcinag@o para avaliagdo da temperatura e do tempo sdo apresentados na Tabela 3.
Os resultados indicam que o aumento da temperatura promove o incremento da extragdo de
potassio que varia entre 25 e 40% a depender do tempo de exposicdo. Em simulagdes
termodinamicas realizadas por Guimaraes (2021), ¢ possivel verificar que as transformacdes nos
feldspatos ocorrem na faixa entre 750 e 800 °C. A temperatura €, portanto, uma varidvel importante
para o processo. De acordo com diversos autores, o0 mecanismo de reacdo requer a fusdo parcial do
sal para sua difusdo nas particulas do verdete e liberar o K da estrutura dos minerais.

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 42



Tabela 3: Efeito da temperatura e do tempo de calcinagdo para ensaios realizados com CaCl,'2H,0
de 100% em relagdo ao verdete e relagdo solido:liquido de 1:10.

Ensaio T (°C) t (min) Concentracio de K (mg.L'l) Extracio K (%)
A 700 25 1605 48,6
B 700 55 1838 63,2
C 900 25 1959 87,4
D 900 55 2064 87,5

O tempo de exposi¢do ao tratamento apresenta um comportamento diferente quando comparado
nas duas temperaturas. Na temperatura mais baixa (Ensaios A ¢ B) o aumento do tempo promoveu
maior extracdo de potassio, entretanto, na temperatura mais elevada (Ensaios C e D), o aumento do
tempo ndo promove incremento na extragdo. Isso pode estar relacionado com a cinética da reacdo.
Com o aumento da temperatura ela pode ser favorecida pela fusdo parcial do sal e acelerar o
processo. Vale destacar também que mesmo em condi¢des intermediarias de tempo e temperatura
dos ensaios B e D, o ensaio a 800 °C e 40 minutos apresenta um desempenho ligeiramente superior
ao realizado a 900 °C. Portanto, é provavel que exista também uma temperatura superior que limite
o processo devido a volatilizagao do KCl

Os resultados apresentados acima permitiram delimitar as variaveis e os seus respectivos valores
para realizagdo de um planejamento de experimentos considerando-se a necessidade de realizar o
Delineamento Composto Central Rotacional (Tabela 4).

Tabela 4: Variaveis independentes e niveis codificados para o
delineamento composto central rotacional.

Variavel Unidade -1 0 +1
CaCl:-2H-0 % 34 67 100
Tempo min 25 40 55
Temperatura °C 700 800 900
Relagao agua:solido g/mL 10 15 20

Nesse delineamento determinado a condi¢do central representa a temperatura ¢ tempo com melhor
desempenho nos ensaios preliminares. Além disso, levou-se em consideragdo condicdes factiveis
de porcentagem de cloreto de calcio e relagdo agua:solido dos extremos axiais (-2 e +2).

5. CONCLUSOES

A extragao do potassio do verdete é possivel através do processo de calcinagdo com CaClz-2H2O.
Foi possivel obter 91,4% de extracdo de K com ensaio realizado a 800 °C, 40 minutos de
tratamento, propor¢ao de cloreto de calcio de 100% e relagdo solido:liquido de 1:10. Os resultados
evidenciaram que a temperatura de tratamento e a proporgdo de cloreto de calcio exercem grande
influéncia na extragdo de potassio. Por outro lado, a influéncia do tempo de exposicdo ¢ dependente
da temperatura ¢ a relagdo so6lido:liquido na lixiviagdo aquosa mostrou menor impacto na faixa
estudada. Dessa forma, os ensaios preliminares permitiram estabelecer as faixas de estudo das
variaveis para aplicagdo de um Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) que busca
avaliar os efeitos principais, as interagdes entre as variaveis e determinar as condigdes Otimas de
operagdo visando maximizar a extragdo de potassio.
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RESUMO

A crescente demanda por materiais sustentdveis na constru¢do civil tem impulsionado
pesquisas voltadas ao aproveitamento de residuos da induastria de rochas ornamentais, visando
reduzir impactos ambientais ¢ agregar valor a esses materiais. Neste contexto, objetivo com este
trabalho foi analisar se diferentes tipos de resinas ligante, utilizadas na fabricacdo de rochas
aglomeradas a partir de residuos de quartzito e granito, influenciam nas propriedades fisico-
quimico mecanico quando submetidos aos ensaios de alterabilidade salina e molhagem e
secagem. Foram utilizados residuos provenientes da extragdo e do beneficiamento, além de
resinas epoxi e poliuretano vegetal (PUV) para a produciao das rochas aglomeradas artificiais.
Essas rochas foram produzidas pela técnica de vibrotermocompressdo a vacuo. Ao todo, foram
produzidas dezesseis rochas, das quais foram confeccionados corpos de prova conforme
normas técnicas especificas paraos ensaios deresisténcia a cristalizagdo salina ¢
durabilidade por molhagem e secagem. Os ensaios consistiramna exposi¢do ciclica das
amostras a solugdes salinas e a condi¢des alternadas de umedecimento e secagem, simulando
mecanismos de degradacdo frequentemente observados em ambientes de servigo. A avaliagdo
foi realizada por meio da determinacdo daperda de massa ap6s os ciclos experimentais,
permitindo analisar a influéncia do tipo de resina na resisténcia dos materiais. De forma geral,
os resultados indicaram diferencas de desempenho entre os sistemas ligantes avaliados,
evidenciando maior estabilidade das rochas produzidas, contribuindo para o desenvolvimento de
rochas aglomeradas mais duraveis e sustentaveis. Reforgcando o potencial do aproveitamento
de residuos de quartzito e granito como alternativa tecnoldgica para aplicagdes na construgdo
civil.

Palavras chave: Rochas aglomeradas, resina, residuos.

ABSTRACT

The growing demand for sustainable materials in civil construction has driven research focused
on utilizing waste from the ornamental stone industry, aiming to reduce environmental impacts
and add value to these materials. In this context, the objective of this work was to analyze
whether different types of binder resins, used in the manufacture of agglomerated stones from
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quartzite and granite waste, influence the physical-chemical-mechanical properties when
subjected to saline alterability and wetting and drying tests. Waste from extraction and
processing, as well as epoxy and vegetable polyurethane (PUV) resins, were used to
produce the artificial agglomerated stones. These stones were produced using the vacuum
vibrothermocompression technique. In total, sixteen stones were produced, from which test
specimens were made according to specific technical standards for the tests of resistance to
saline crystallization and durability by wetting and drying. The tests consisted of the cyclic
exposure of the samples to saline solutions and alternating wetting and drying conditions,
simulating degradation mechanisms frequently observed in service environments. The
evaluation was carried out by determining the mass loss after the experimental cycles, allowing
for the analysis of the influence of the resin type on the materials resistance. In general, the
results indicated performance differences between the evaluated binder systems, highlighting
greater stability of the produced stones, contributing to the development of more durable and
sustainable agglomerated stones. This reinforces the potential of utilizing quartzite and granite
waste as a technological alternative for applications in civil construction.

Keywords: Agglomerated stone; resin; waste.

1. INTRODUCAO

O Brasil ¢ um dos maiores produtores mundiais de rochas ornamentais. Dito isso, o aumento da
busca por alternativas sustentaveis na construgdo civil tem impulsionado pesquisas voltadas ao
reaproveitamento de residuos provenientes da industria de rochas ornamentais (Aguiar et al.,
2024). Dentre os materiais mais desejado no mercado atual, encontra-se o quartzito ¢ o granito,
cujos residuos sdo produzidos em grandes quantidades durante os processos de extracdo e
beneficiamento, constituindo um importante passivo ambiental.

De acordo com a norma EN 14618 (Associacion Espandla de Normalizacidon y Certificacion,
2011), define-se como rocha aglomerada o produto manufaturado em processo industrial a partir
de uma mistura de agregados, resina e ligante, que contribuem para o aprimoramento das
propriedades do material. Nesta etapa de fabricag@o utilizam-se ligantes, geralmente resinas
termofixas a base de epdxi ou poliéster ¢ também a resina biodegradavel de poliuretano vegetal.

A analise dessas propriedades se torna indispensavel afim de identificar possiveis alteragdes que
possam comprometer a aparéncia e o desempenho fisico-quimico e mecanico do material. Como
consequéncia, diversos estudos tém sido desenvolvidos com rochas aglomeradas para avaliar
suas propriedades (Castilho et al., 2023; Gadioli et al., 2023; Agrizzi et al., 2022). Segundo
(Borba et al., 2011) essas alteracdes podem comprometer a estética, a durabilidade e,
principalmente, a seguranca quando essas pedras sdo aplicadas na construgdo civil.

Neste trabalho, busca-se analisar possiveis patologias nas rochas produzidas a partir dos ensaios
de alterabilidade salina e resisténcia a molhagem e secagem em corpos de prova produzidos
com residuos de quartzito, granito e resinas ligantes com propriedades distintas.

2. OBJETIVOS

O objetivo com este trabalho foi analisar se diferentes tipos de resinas ligante, utilizadas na
fabricagdo de rochas aglomeradas a partir de residuos de quartzito e granito, influenciam nas
propriedades fisico-quimico mecanico quando submetidos aos ensaios de alterabilidade salina e
molhagem e secagem.

3. METODOLOGIA

Os materiais empregados neste estudo foram: residuos de quartzito e granito oriundos da
extracdo e do beneficiamento (serragem utilizando tear multifio) e como agente ligante as
resinas de poliuretano vegetal (derivada do 6leo de mamona) e epoxi. O quartzito utilizado foi o
Perla Venata e o granito Branco Dallas.
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Os residuos foram classificados em trés faixas granulométricas: grossa, média ¢ fina. O material
proveniente da extragdo foi processado para obtencdo das granulometrias grossa e média,
enquanto o residuo do beneficiamento foi utilizado na granulometria fina. Em seguida, essa
mistura, em combinacdo com a resina, foi introduzida em um molde, que ¢ fechado para a
realizac¢do do processo de vibrotermocompressdo a vacuo.

Foram produzidas 16 rochas, sendo 8 delas com resina epoxi (4 com residuos de granito ¢ 4
com residuos de quartzito) e outras 8 com resina poliuretano vegetal (PUV) com os respectivos
residuos de granito e quartzito. Com essas rochas, foram preparados corpos de provas seguindo
as normas ABNT NBR 13554/2012, para o ensaio de durabilidade a molhagem e secagem ¢ a
norma EM 12370/2020, para o ensaio de resisténcia a cristalizagdo salina. Os ensaios foram
realizados no laboratdrio de caracterizagdo do Instituto Federal do Espirito Santo, campus
Cachoeiro de Itapemirim. A Tabela 1 apresenta as combinagdes das rochas produzidas.

Tabela 1: Combinagoes das rochas aglomeradas produzidas.

Residuo Resina Residuo Resina
Epoxi Epoxi

Quartzito Mamona Granito Mamona
(PUV) (PUV)

Segundo a norma para o ensaio de molhagem e secagem, sdo necessarios 5 corpos de prova para
cada material, de tamanho 100 x 25 x 10 mm, submetidos a dez ciclos de molhagem e secagem,
conforme procedimento descrito na norma. Em cada ciclo os corpos de prova foram submetidos
a 8 movimentos repetitivos (4 para frente e 4 para tras), nas duas faces do corpo de prova, com
uma escova de tiras de aco. Apos a escovacdo, os corpos de prova sdo mergulhados na agua
deionizada e em seguida levados para estufa a 70°C. Cada ciclo tem duragdo de 48 horas, sendo:
42 horas na estufa, 1 hora para realizar a escovagdo e descansar, 5 horas submersos na solugao.

Para o ensaio de resisténcia a cristalizagdo salina, s3o necessarios 6 corpos de prova para cada
material, de tamanho 40 x 40 mm, que foram submetidos a 15 ciclos onde inicialmente as ro-
chas foram secas em estufa ventilada a uma temperatura de 105°C e pesadas em balanca de
precisdo, até atingirem massa constante.

Em seguida, as amostras foram imersas em uma solucdo de sulfato de sodio anidro (Na,SOy) a
14%, coberto com uma tampa de acrilico para evitar evaporag@o. Cada ciclo teve duragio de 24
horas, sendo: 18 horas na estufa, 4 horas no dessecador, 2 horas submersos na solugéo de sulfato
de sodio.

Para preparar a solugdo, foi diluido 1 kg de sulfato de sddio para 6 litros de agua deionizada.
Sendo utilizado, por ciclo, apenas a quantidade de solugdo necessario para cobrir por completo
os corpos de prova. Para otimizar a dilui¢do, foi utilizado um misturador magnético.

4.  RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1  Alterabilidade por Ciclos de Cristalizacio Salina

A cristalizagdo salina simula a degradagdo causada pela presenca de sais soluveis em ambientes
umidos, onde a formagdo e crescimento de cristais nos poros do material induzem tensoes
internas que podem levar a fissuracdo e perda de massa.

Os resultados apresentados na Tabela 2 demonstram diferengas expressivas entre os sistemas
ligantes. As amostras produzidas com resina poliuretana vegetal (PUV) ndo apresentaram
perda de massa mensuravel, tanto para o quartzito quanto para o granito apos os 15 ciclos. Essa
estabilidade indica elevada resisténcia da matriz de PUV a penetragdo de solugdo salina e a
pressao de cristalizagao.

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 47



Tabela 2: Ensaio de alterabilidade por cristaliza¢do salina nas rochas aglomeradas produzidas.

Perda de Massa por Cristalizacao Salina

Residuo Desvio padrio Coeficiente
X Média (%) P de
Resina Variacao
. PUV 0 0,010 0
Quartzito
Epoxi 0,79 0,080 0,007
. PUV 0 0,033 0,001
Granito
Epoxi 0,91 0,220 0,046

Em contraste, a degradacdo observada esta associada, principalmente, a absor¢do de agua,
as tensdes geradas pela expansdo e contra¢do durante os ciclos de crescimento de cristais de sal
no interior dos poros. Fatores esses que favorecem a formagdo de microfissuras e a perda de
massa. O maior valor observado para o granito pode estar relacionado a sua microestrutura
mineralogica heterogénea, que atua como concentradora de tensOes durante os ciclos de
cristalizacdo, favorecendo o destacamento de grios. O maior coeficiente de variagdo das
amostras de epdxi também sugere menor uniformidade do composito.

Esses resultados estdo em acordo com Castilho et al., 2023; 2026, que verificaram maior
susceptibilidade de matrizes epoxi ao ataque por sais em rochas aglomeradas.

4.2  Ensaio de Molhagem e Secagem

O ensaio de molhagem e secagem (Tabela 3) avalia a durabilidade do material frente a ciclos
de absor¢do de agua e perda de umidade, mecanismo comum em fachadas e revestimentos
expostos as intempéries. A variacdo ciclica de volume pode gerar microfissuras e comprometer
a coesdo da matriz.

Tabela 3: Ensaio de alterabilidade por molhagem e secagem nas rochas
aglomeradas produzidas.

Perda de Massa por Molhagem e Secagem

Residuo Coeficiente
X Média Desvio padrio de
Resina Variacao
, PUV 0,13 0,013 0
Quartzito
Epoxi 0,52 0,055 0,003
, PUV 0,15 0,007 0
Granito
Epoxi 0,94 0,217 0,047

Conforme apresentado na Tabela 3, novamente a resina PUV apresentou desempenho superior.
A natureza da resina de 6leo de mamona, com cadeias mais flexiveis, provavelmente permitiu
acomodar as expansOes ¢ contra¢des sem gerar danos significativos na estrutura. Ja para a
combinagdo epdxi + granito resultou na maior perda de massa de todo o estudo, com alto
coeficiente de variagdo. Esse comportamento refor¢a que os materiais com maior degradacgao
apresentaram maior suscetibilidade ao intemperismo acelerado, indicando menor estabilidade da
interface matriz-particula e maior facilidade para a propaga¢do de danos induzidos pelos ciclos
de envelhecimento.

A superioridade da PUV em relacdo ao epdxi também foi reportada por Gadioli et al., 2023 em
estudo com rochas aglomeradas, corroborando a tendéncia observada neste trabalho.
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5, CONCLUSOES

Embora o coeficiente de variagdo apresentados sejam baixos, indicando boa consisténcia
experimental, os resultados demostraram que o tipo de resina exerce influéncia na durabilidade
das rochas aglomeradas produzidas com residuos de quartzito e granito, contribuindo para o
desenvolvimento de materiais mais duraveis e sustentaveis. As amostras produzidas com resina
de poliuretano vegetal apresentaram menores perdas de massa tanto nos ensaios de cristaliza¢ao
salina quanto no de molhagem ¢ secagem, indicando potencial para aplicagdes em ambientes
sujeitos a umidade e a presenca de sais.

Em contrapartida, as amostras produzidas com resina epoxi apresentaram maiores perdas de
massa ¢ maior variabilidade dos resultados, especialmente quando associadas aos residuos de
granito onde apresenta em geral, sua maior porosidade, microestrutura mineraldgica
heterogénea e presenca de interfaces entre diferentes minerais podem favorecer a concentragdo
de tensdes durante os ciclos de degradagdo, resultando em maior perda de massa.

Desta forma, a resina poliuretana vegetal (PUV) mostrou-se uma alternativa promissora para a
produgdo de rochas aglomeradas com maior durabilidade.
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RESUMO

A escassez de depositos de alto teor de ferro leva as mineradoras a explorarem minérios mais
complexos, cujo beneficiamento gera grandes volumes de rejeitos. O tratamento desses residuos
¢ essencial para minimizar impactos ambientais, sendo o desaguamento uma das principais
etapas, geralmente dependente de floculantes sintéticos. Nesse contexto, o desenvolvimento de
biofloculantes representa uma alternativa sustentavel. A mucilagem da palma forrageira
(Opuntia ficus-indica L.) destaca-se pelo elevado teor de polissacarideos e grupos funcionais
capazes de interagir com particulas em suspensdo. Neste trabalho, a mucilagem foi avaliada
como biofloculante em ensaios de sedimentacdo com rejeitos itabiriticos. O biopolimero foi
obtido por dois métodos de extracdo: convencional em meio aquoso e assistido por micro-ondas,
sendo posteriormente caracterizado por espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR). Os resultados indicam que a mucilagem apresenta potencial como alternativa
renovavel e sustentavel aos floculantes sintéticos no tratamento de rejeitos minerais.

Palavras chave: Floculagdo, rejeitos, biopolimero.

ABSTRACT

The depletion of high-grade iron ore deposits has led mining companies to exploit more
complex ores, whose processing generates large volumes of tailings. The treatment of these
residues is essential to minimize environmental impacts, with dewatering being one of the main
processing stages, typically relying on synthetic flocculants. In this context, the development of
bioflocculants represents a sustainable alternative. The mucilage of forage cactus (Opuntia
ficus-indica L.) stands out due to its high polysaccharide content and functional groups capable
of interacting with suspended particles. In this study, the mucilage was evaluated as a
bioflocculant in sedimentation tests using itabirite tailings. The biopolymer was obtained by
two extraction methods: conventional aqueous extraction and microwave-assisted extraction,
and subsequently characterized by Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). The results
indicate that the mucilage has potential as a renewable and sustainable alternative to synthetic
flocculants for mineral tailings treatment.

Keywords: Flocculation, tailings, biopolymer.
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1. INTRODUCAO

Ha uma crescente escassez de jazidas com altos teores de ferro que leva as mineradoras
brasileiras a extrairem minérios de menor teor, como os itabiritos. O processamento destes
minérios gera rejeitos cujo descarte ¢ desafiante (Ventura, 2018). Em geral, eles s@o
armazenados como polpas diluidas, o que apresenta um risco ambiental, pela chance de
rompimentos nas barragens. Uma solu¢do ¢ a remoc¢ao de agua do residuo. O desaguamento
torna-se mais rapido e eficiente na presenca de agentes aglomerantes, como floculantes
(Ventura, Alves, Souza, 2022). E comum a utilizagdo de floculantes sintéticos, mas ha uma
grande preocupagdo com relacdo aos seus impactos ambientais. Logo, a busca por floculantes
naturais torna-se uma questao atual e importante.

A mucilagem da palma forrageira é um polissacarideo complexo, aniénico e viscoso. Tem
compostos capazes de interagir com particulas em suspensdo, como a pectina, que auxilia na
agregacdo das particulas (Santos et al., 2023). Tais caracteristicas mostram seu potencial como
biofloculante. Este trabalho visou estudar diferentes métodos de extracdo da mucilagem da
palma forrageira — assistida por microondas ¢ por macera¢do em agua destilada — e de seu
biopolimero — precipitacdo alcodlica — e caracteriza-los via FTIR, e testa-los como biofloculante
em ensaios de sedimentacao.

2. OBJETIVOS

Estudar métodos de extracdo e seus impactos na composi¢do quimica do biopolimero.
Caracterizar os extraidos via FTIR. Estudar a eficiéncia do biofloculante em testes de
sedimentacdo. Analisar a turbidez do clarificado.

3. METODOLOGIA
3.1. Extraciao da Mucilagem de Palma Forrageira

A palma foi coletada em Campina Grande (PB). As raquetes foram higienizadas com escovagao
e agua destilada, e depois cortadas em cubos com cerca de 1cm? de area.

Para a extra¢do por maceragdo, o material foi pesado ¢ imerso em agua destilada na proporgao
de 1:2 m/V durante 48h, a temperatura ambiente, ¢ entdo o extraido foi armazenado. Ja na
extragdo assistida por microondas, o material pesado foi colocado em dois béqueres de 600 mL,
onde adicionou-se agua destilada seguindo a proporgao 1:2 (m/v). Utilizou-se um microondas
doméstico com capacidade para 31 L e poténcia maxima de 1600 W. Um dos béqueres foi
submetido a extracdo por 5 minutos, a 40% da poténcia total e o outro, por 10 minutos a 20%.
Os extraidos foram submetidos a precipitacdo alcoodlica com etanol 95% na proporcao de 1:2
(v/v). Os precipitados foram secos em estufa e macerados antes de serem levados para
caracterizacao.

3.2. FTIR

A espectroscopia FTIR foi realizada em equipamento Frontier, PerkinElmer, localizado no
LABTeR/EQ/UFRJ, com acessério de ATR (Attenuated Total Reflectance) e cristal de
germanio, com resolucdo de 4 cm-1, e com uma aquisi¢ao de 256 acumulagoes.

3.3. Ensaios de Sedimentacao

Os testes de sedimentagdo foram realizados em provetas de 250,00 mL, com polpa ja preparada
(amostra e agua destilada) com 7,5% de teor de solido medido em balanga de umidade. Foram
feitos ensaios a pH 8,5, temperatura ambiente, com volumes entre 1-40 mL da mucilagem
obtida por maceragdo como floculante. Os testes duraram 4 horas.

3.4. Analise de Turbidez

Ao fim dos ensaios de sedimentagdo, tomou-se uma aliquota do sobrenadante de cada um para
medir sua turbidez, utilizando um turbidimetro portatil da Hach, modelo 2100P.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. FTIR

Os espectros FTIR estdo na Figura 1. Bandas entre 2919-2851 cm™, que correspondem a
vibragdes assimétricas de estiramento de ligagdes quimicas de hidroximetilenos, presentes em
carboidratos mucilaginosos (Quintero-Garcia et al, 2021). As bandas entre 1618-1569 cm™!
estdo associadas ao estiramento da ligacdo dupla de grupos —COO- (Al-Msiedeen et a, 2024).
Para a metodologia de extraco assistida por microondas, a 40% de poténcia, esta banda separa-
se em duas bandas mais fracas, 1569 cm™ ¢ 1539 cm™, o que pode ser resultado de ligagdes de
hidrogénio entre os acidos da mucilagem e a dgua (Quintero-Garcia et al, 2021). As bandas
entre 1461 cm™ e 1391 cm™ sdo indicativas das ligninas (Ramamurthy, Kannan, 2007). Bandas
entre 1318-1317 cm™ estdo relacionadas a ligagdes —OH. Bandas entre 1266-1122 cm™, sdo
relacionadas a ligagdes C-O e C-O-C em 4cidos carboxilicos e ligacdes glicosidicas
(Barkociova et al, 2021). As bandas entre 1079 e 1042 cm' estdo relacionadas com o
estiramento de ligacdes C—O ou O-H em polissacarideos (Ramamurthy ¢ Kannan, 2007).
A banda em 778 cm!, observada para a palma in natura, é caracteristica de carboidratos comuns
na mucilagem, como a galactose (Ramamurthy e Kannan, 2007). Bandas entre 717 ¢ 650 cm™,
sdo relacionadas a bioligantes contendo nitrogénio (Al-Msiedeen et al, 2024). Os resultados
indicam que o processo de extragdo preservou os grupos funcionais responsaveis pelos
mecanismos de adsor¢do e formagao dos flocos.
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Figura 1: Espectro FTIR comparativo das metodologias de extragdo da mucilagem.

4.2. Ensaios de Sedimentacao

Os resultados dos ensaios de sedimentagdo estdo na Figura 2. A dosagem de 1mL apresenta o
pior desempenho, um indicativo de que a quantidade de mucilagem foi insuficiente para
promover uma floculagdo eficiente. Ao fim, a curva aproxima-se das demais, mostrando que
apesar disso, a sedimentacdo final é semelhante. As dosagens de 5 e 7 mL possuem
comportamento semelhante, de sedimentagdo rapida o que indica que a regido de dosagem
eficiente foi alcancada. A dosagem de 10mL apresenta velocidade inicial de sedimentagdo mais
rapida do que as anteriores. A dosagem de 20mL tem velocidade de sedimentag@o inicial bem
rapida, indicando uma grande eficiéncia na formagdo de flocos grandes e densos, e, antes
mesmo dos primeiros cinco minutos, estabiliza, indicando que toda a sedimentagdo rapida ja
ocorreu. A dosagem de 40mL apresenta uma velocidade inicial de sedimentagdo extremamente
rapida, mas a altura final ¢ inferior as outras dosagens, indicando que adicionar mucilagem em
excesso reduz sua eficiéncia, padrdo condizente com sistemas floculados por polimeros, pois a
sobredosagem destes ¢ sabida saturar a superficie das particulas, formando flocos volumosos e
sedimentado pouco compacto (Ventura, 2021).
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Figura 2: Grafico de sedimentagdo para diferentes dosagens de mucilagem.

4.3. Turbidez dos Clarificados

A Figura 3 apresenta os valores de turbidez dos clarificados obtidos ap6s os ensaios de
sedimentagdo. A menor turbidez foi obtida para a dosagem de 1mL. As dosagens de SmL ¢ 7mL
também apresentaram valores de turbidez baixos. A partir da dosagem de 10mL, houve um
aumento significativo quanto a turbidez do clarificado, mais expressivo nas dosagens de 20 ¢ 40
mL, o que mostra que o aumento da dosagem do biofloculante ndo promoveu melhora continua
na clarifica¢do, mas, houve uma piora, sugerindo a existéncia de uma faixa ideal de dosagem.
Além disso, condiz com o fato de que a sobredosagem de floculantes poliméricos favorece a
permanéncia de particulas finas em suspensdo, tornando o sobrenadante mais turvo (Ventura,
2021).
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Figura 3: Comparativo da turbidez de clarificados com as dosagens de mucilagem.

Levando em consideracdo os resultados dos ensaios de sedimentagdo e a turbidez em conjunto,
nota-se que a qualidade do clarificado e a velocidade de sedimentagdo sdo inversamente
proporcionais. Assim, é preciso avaliar ambos os parametros para determinar a faixa ideal de
dosagem. Nesse sentido, 7mL representa um ponto de equilibrio entre a velocidade de
sedimentagdo ¢ a qualidade do clarificado.

5, CONCLUSOES

Os resultados obtidos mostram que a mucilagem da palma tem potencial para aplicacdo como
biofloculante no tratamento de rejeitos itabiriticos. A caracterizagdo por FTIR evidenciou a
presenga de grupos funcionais caracteristicos de polissacarideos, compativeis com sua atuagio
como agente floculante. A dosagem de 7mL apresentou o melhor equilibrio entre velocidade de
sedimentagdo e qualidade do clarificado, e

volumes superiores resultaram em reducdo da eficiéncia. Estudos futuros avaliardo o
desempenho da mucilagem em maiores concentragdes de solidos, diferentes valores de pH e
operagdes continuas de espessamento.
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RESUMO

O objetivo do trabalho ¢ realizar a caracterizagdo mineraldgica, por microfluorescéncia de raios
X (u-FRX), de uma amostra de deposito de ouro, com énfase no mapeamento quimico
elementar ¢ na deteccdo de elementos de baixo teor por andlises pontuais em minerais de
minério, seguida da interpretacdo mineralogica da area mapeada com o software AMICS.
Foi analisado um quarto de testemunho de sondagem do deposito de ouro orogénico da Mina de
Pilar, por¢do central do Quadrilatero Ferrifero (MG), cuja génese esta associada a intensa
alteracao hidrotermal, com carbonatacdo e mineralizagdo rica em sulfetos de ferro e arsénio,
principalmente arsenopirita. A metodologia compreendeu o mapeamento quimico integral da
amostra ¢ analises pontuais em 16 pontos selecionados por contrastes composicionais e texturais
e em 14 pontos direcionados as regides de maior teor de ouro, com e sem filtros na fonte de
excitagdo. Os mapas e sua interpretacdo pelo AMICS definiram uma zona mineralizada
dominada por siderita, com arsenopirita e pirrotita + pirita subordinadas, em consisténcia com a
literatura. As analises pontuais revelaram ouro nativo com prata associada, ndo visiveis no
mapeamento, confirmando a eficidcia do mapa como ferramenta de triagem. O filtro suprimiu
picos de baixa energia, como S Ka, e realcou o contraste dos picos de alta energia (As Ka e Au
La), de modo que os dois modos de aquisi¢do, utilizando o mesmo instrumento, se mostraram
complementares.

Palavras-chave: Microfluorescéncia de raios X, minério de ouro, quadrilatero ferrifero.

ABSTRACT

The main goal of this work is to perform the mineralogical characterization, by X-ray
fluorescence microspectrometry (u-XRF), of a gold deposit sample, emphasizing elemental
chemical mapping and the detection of low-content elements through spot analyses of ore
minerals, followed by the mineralogical interpretation of the mapped area with the AMICS
software. A quarter drill core sample from the orogenic gold deposit of the Pilar Mine, central
Quadrilatero Ferrifero (MG), was analysed. The genesis of this deposit is associated with
intense hydrothermal alteration, with carbonate alteration and mineralization rich in iron and
arsenic sulphides, arsenopyrite. The methodology comprised the complete chemical mapping of
the sample and spot analyses of 16 points selected by compositional and textural contrasts plus
14 points targeting the highest gold regions, with and without filtering the X-rays from the
exciting source. The maps and their AMICS interpretation defined a mineralized zone
dominated by siderite, with arsenopyrite and subordinate pyrrhotite + pyrite, consistent with the
literature. Spot analyses revealed native gold with associated silver, not visible in the mapping,
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confirming the efficacy of the map as a screening tool. The filter suppressed low energy peaks,
such as sulphur Ka, and enhanced the contrast of the high energy peaks (As Ka and Au La),
so that the two acquisition modes of the same technique proved to be complementary.

Keywords: X-ray fluorescence microspectrometry, gold ore, quadrilatero ferrifero.

1. INTRODUCAO

A caracterizagdo tecnoldgica de minérios € etapa fundamental para o aproveitamento de
depositos de relevancia econOmica, fornecendo informagdes sobre composi¢do quimica e
mineralogica, texturas e associagdes entre as fases portadoras dos elementos de interesse.
Em depositos de ouro, nos quais o metal frequentemente ocorre em teores baixos e granulagdo
fina, associado a sulfetos, a identificagdo das fases portadoras e de suas associa¢des espaciais &
decisiva para orientar rotas de processamento mineral e estudos genéticos.

A p-FRX vem se consolidando como resposta a essa demanda. Trata-se de uma técnica analitica
ndo destrutiva que combina a analise quimica elementar da fluorescéncia de raios X
convencional com resolugdo espacial da ordem de dezenas de micrometros, permitindo a
geragdo de mapas quimicos de superficies. Diferentemente das técnicas estritamente pontuais, a
p-FRX possibilita a analise de amostras de grandes dimensdes, como testemunhos de
sondagem, sem necessidade de cominuicdo ou confeccdo de segdes polidas, preservando o
contexto textural original e apresentando maior eficiéncia em aquisi¢des longas.
Adicionalmente, alcanca limites de detec¢do da ordem de ppm para diversos elementos, o que a
torna adequada a investigacao de elementos de relevancia econdomica em baixos teores.

A amostra estudada provém do depdsito da Mina de Pilar, na por¢ao central do Quadrilatero
Ferrifero (MG), um deposito de ouro do tipo orogénico cuja génese esta associada a intensa
alteracdo hidrotermal, marcada por carbonatacao e por mineralizagdo rica em sulfetos de ferro e
arsénio, com destaque para a arsenopirita (Silva-Alves et al., 2022).

2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo realizar a caracterizagdo mineraldgica, por u-FRX, de
uma amostra de depdsito de ouro, com énfase no mapeamento quimico elementar ¢ na detecgdo
de elementos de baixo teor por meio de analises pontuais em minerais de minério, seguida da
interpretagdo mineraldgica da 4area mapeada com o software AMICS. Como objetivo
complementar, avalia-se o efeito de um filtro espectral (Al/Ti/Cu) sobre os espectros ¢ a
quantificagdo das andlises pontuais, visando suprimir o background nos espectros, melhorando a
relacdo sinal ruido, o que leva ao aumento na sensibilidade da analise. Espera-se que esses testes
levem a definicdo de condigdes de aquisicdo mais adequadas para cada finalidade analitica.

3. METODOLOGIA

A amostra analisada corresponde a um quarto de testemunho de sondagem do depodsito de ouro
da Mina de Pilar, selecionada por suas caracteristicas mineraldgicas visuais. As analises foram
realizadas por meio da técnica microfluorescéncia de raios X, utilizando-se um equipamento
modelo Bruker M4 TornadoPlus, equipado com um tubo de raios X de roédio (Rh).

O mapeamento quimico foi adquirido com tensdo de 50 kV e corrente de 600 nA, pixel size de
50 um e aquisi¢do de 20 ms/pixel sem filtro espectral, com o sistema otico policapilar e o tubo
de raios X com anodo de Rh. As analises pontuais foram realizadas com tensao de 50 kV e live
time de 60 s por ponto, com corrente de 200 pA no modo sem filtro e de 600 pA no modo com
filtro. A corrente maior compensa a atenuagao do feixe primario pelos filtros, mantendo taxa de
contagens suficiente nos espectrometros.

O fluxo de trabalho compreendeu: (i) mapeamento quimico integral da superficie, com mapas
de distribuicdo para Al, As, Au, Ca, Fe, Mn, P, S, Si, Ti e Zn; (ii) interpretagdo mineralogica da
area mapeada no software AMICS, utilizando complementarmente os dados de DRX de Silva-
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Alves et al. (2022), obtidos para o mesmo intervalo, como referéncia das fases minerais
presentes; e (iii) analises pontuais em duas se¢des, com 16 pontos selecionados por contrastes
composicionais e texturais (Se¢do 1) e 14 pontos direcionados as regides de maior teor de ouro
(Secao 2), todos analisados sem e com o filtro espectral de Al (100 um) + Ti (100 um) + Cu (25
um), nas condi¢cdes descritas acima. Os resultados de quantificagdo sdo expressos em
porcentagem de massa normalizada para um total equivalente a 100%.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os mapas evidenciaram a forte associacdo espacial entre ouro e arsénio na zona mineralizada
(Figura 1), coerente com a arsenopirita como principal sulfeto da mineralizacao.

A Figura 1 sintetiza essa correspondéncia. Na imagem de alta resolugdo da superficie (Figura
la), a zona mineralizada aparece como uma faixa diagonal de agregados cinzentos em meio a
matriz clara, acompanhada de bandas escuras concordantes. Na composi¢do RGB dos mapas
quimicos (Figura 1b), a matriz quartzosa ¢ representada em azul (Si), enquanto os sulfetos da
faixa mineralizada em amarelo (soma dos sinais de Fe ¢ S) ¢ as bandas carbonaticas ricas em
ferro em vermelho (Fe sem S). No mapa de As (Figura 1c), os dominios ricos em As delimitam
a mesma faixa, no interior da qual se situam as seis anomalias pontuais de Au identificadas no
mapeamento (Al a A6); as mesmas posi¢des, replicadas na Figura 1b (circulos brancos) e no
mapa mineraldgico (Figura 2, circulos pretos), coincidem com os agregados sulfetados,
ilustrando a associag@o espacial Au-As em escala de mapa. A anomalia Al corresponde ao
ponto 9 da Secao 2 (Figura 1c), detalhado adiante na composi¢do pontual e no espectro da
Figura 3.

Figura 1: (a) Imagem de alta resolucdo da superficie da amostra; (b) composi¢do RGB dos
mapas quimicos de Fe (vermelho), S (verde) e Si (azul); (c) mapa de As (ciano) com as posi¢des
de anomalias pontuais de Au real¢adas ¢ numeradas de Al a A6 (circulos amarelos); as mesmas

posicdes estdo indicadas em (b) por circulos brancos e na Figura 2 por circulos pretos.

A interpretacdo mineralogica pelo AMICS (Figura 2), consistente com a literatura (Silva-Alves
et al., 2022) para esse intervalo do testemunho, definiu uma zona mineralizada dominada por
siderita (carbonato de ferro), com arsenopirita e pirrotita + pirita subordinadas, registro da
carbonatacdo e da sulfetacdo associadas a alteragdo hidrotermal que marca a génese do deposito.

No mapa mineraldgico gerado no AMICS (Figura 2), a matriz da amostra ¢ dominada por
quartzo, que envolve bandas carbonaticas de siderita, dispostas segundo a mesma orientagdo da
faixa mineralizada. A arsenopirita concentra-se em cristais grossos, que ocorrem agregados na
porcdo central da area mapeada, em contato com siderita intersticial, enquanto pirrotita e pirita
ocorrem de forma subordinada. A distribui¢ao das fases é coerente com os mapas da Figura 1; a

mineralogia ¢é qualitativamente semelhante a de Silva-Alves et al. (2022), ndo
quantitativamente, dada a heterogeneidade do deposito.
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Figura 2: Mapa mineralogico de area total da amostra, processado no AMICS, com a respectiva
legenda de classes minerais logo abaixo. Os circulos pretos indicam as posi¢des das anomalias
de Au, Al a A6 da Figura lc.

A comparagdo das quantificagdes médias dos 16 pontos texturais da Se¢do 1 nos dois modos de
aquisi¢do evidencia o efeito sistematico do filtro sobre o espectro: as linhas de baixa energia sdo
fortemente atenuadas, com redugdo de 43,1% na média normalizada de S (Ka 2,31 keV), de
37,7% na de Ca (Ka 3,69 keV) e de 22,4% na de Si (Ka 1,74 keV), enquanto as linhas de alta
energia ganham peso relativo, com aumentos de 17,2% na média de Fe (Ka 6,40 keV) e de
72,5% na de As (Ka 10,54 keV). Elementos leves detectados apenas no modo sem filtro (Mg,
Mn e Ni, além de O em um ponto) deixam de ser registrados com o filtro. Esse comportamento
decorre da absorcdo preferencial dos fotons de baixa energia pelo conjunto Al/Ti/Cu, que
também suprime o continuo de espalhamento do tubo de Rh, reduzindo o background; como a
quantificacdo ¢ normalizada, as propor¢des relativas deslocam-se em favor dos elementos de
alta energia. Essas duas condi¢des de aquisicio devem, portanto, ser tratadas como
complementares.

Os 14 pontos da Segao 2, direcionados as regides de maior teor de ouro do mapa, confirmaram a
eficacia do mapeamento como ferramenta de triagem para priorizagdo de alvos: o ouro foi
detectado em cinco pontos no modo sem filtro, com teores normalizados entre 0,2% ¢ 33,3%,
acompanhado de prata em teores subordinados (Tabela 1). Os teores de Ag associados ao Au
mostraram-se baixos demais para caracterizar electrum (liga Au-Ag com cerca de 20 a 80% de
Ag), indicando ouro nativo com prata associada. No ponto 9, correspondente a um grao de ouro,
os teores normalizados alcangaram Au 33,3%, Ag 2,9%, Fe 47,5% ¢ S 11,8% no modo sem
filtro, e Au 56,8%, Ag 8,3% e Fe 28,2% com filtro, interpretados como ouro nativo associado a
um sulfeto de ferro (pirrotita ou pirita). Esses graos, ndo resolvidos claramente no mapeamento,
evidenciam a complementaridade entre o mapa, que delimita as regides de interesse, ¢ as
analises pontuais, de maior resolugdo composicional. Nos espectros resultantes (Figura 3), o
pico Au La foi claramente resolvido, sem interferéncia por sobreposicao, tanto nas analises com
quanto sem filtro; o filtro suprimiu a suposta interferéncia e amplificou o contraste dos picos de
alta energia (As Ka e Au La), porém removeu picos caracteristicos de outros elementos
relevantes a interpretacdo mineraldgica, reiterando a complementaridade dos dois modos de
aquisicdo. Na média dos pontos da Segdo 2, o filtro reduziu o S em 58,7% e elevou o As em
45,3%, em concordancia com o padrao observado na Segdo 1.

O efeito do filtro sobre o Au, elemento de relevancia economica da analise, foi heterogéneo
entre os pontos (Tabela 1): no ponto 9, representado como ponto Al na Figura 1, o teor
normalizado aumentou de 33,3% para 56,8%, acompanhando o realce dos picos de alta energia
e a supressdo das linhas leves na quantifica¢do normalizada; nos pontos 1, 8 ¢ 14, porém, o ouro
ndo foi detectado no modo com filtro, € no ponto 13 o teor caiu de 6,3% para 0,6%.
As composi¢des com filtro dos pontos 1 e 14 aproximam-se da arsenopirita estequiométrica, o
que sugere que o feixe pode ter amostrado posigdes ligeiramente distintas entre as duas
aquisi¢des, em graos de Au muito finos. Esta, por sua vez, corresponde a uma complicagdo que
deriva de uma limitacdo na precisdo de deslocamento do stage que transporta a amostra.
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Tabela 1: Teores normalizados de Au e Ag (%) nos pontos auriferos da Secdo 2, nas aquisi¢des
sem (s/) e com (c/) filtro espectral (n.d. = ndo detectado).

Ponto Au ¢/ filtro Au ¢/ filtro Ag s/ filtro Ag c/ filtro
(Y0) (o) (Y0) (o)
1 22,8 n.d. n.d. n.d.
8 0,2 n.d. n.d. n.d.
33,3 56,8 2,9 8,3
13 6,3 0,6 n.d. n.d.
14 229 n.d. 1,5 n.d.

A interpretagdo das relagdes elementares deve integrar as duas escalas de observagdo. Em escala
de mapa, a associacdo espacial Au-As, atribuida a arsenopirita, delimita a zona mineralizada;
em escala de gro, as analises pontuais indicam que o ouro ocorre como fase mineral propria,
ouro nativo. As andlises pontuais também investigaram a presenga de ouro refratirio nos
sulfetos: nos pontos de composigdo proxima a arsenopirita estequiométrica (1 e 14, com filtro),
o Au ndo foi detectado, sem evidéncias dentro dos limites de detecg¢do da técnica.
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Figura 3: Espectros sobrepostos, com e sem filtro, do ponto 9 (grdo de ouro), destacando os
picos Au Lo, As Ka e Ag Ka e a supressdo do continuo de baixa energia pelo filtro.

5, CONCLUSOES

A u-FRX forneceu interpretacdo quimico-mineraldgica de alta qualidade da amostra aurifera,
integrando mapeamento de grandes areas, mineralogia automatizada (AMICS) e analises
pontuais. O mapeamento mostrou-se eficaz como triagem, delimitando as regides auriferas
confirmadas pelas andlises pontuais, que revelaram ouro nativo com prata associada, vinculado
a sulfetos de ferro. O filtro Al/Ti/Cu reduziu as intensidades de baixa energia e realcou o
contraste dos picos de alta energia de elementos de relevancia econdmica, ao custo da supressao
de picos necessarios a interpretagdo mineraldogica completa; os dois modos de aquisi¢do sdo,
portanto, complementares. A caracterizagdo pode ainda subsidiar o entendimento da génese do
deposito, pois as texturas de alteragdo hidrotermal registram informagdes sobre o fluido
mineralizante; como perspectivas futuras, destacam-se a quantificacdo do mapa quimico integral
e o imageamento por MEV-BSE.

As andlises pontuais ndo revelaram evidéncias de ouro incorporado a estrutura dos sulfetos,
dentro dos limites de deteccdo da p-FRX: o ouro detectado ocorre como ouro nativo,
espacialmente associado a sulfetos de ferro e de arsénio. Como os teores tipicos de ouro
refratario podem situar-se abaixo desses limites, técnicas como LA-ICP-MS (técnica destrutiva)
constituem perspectiva natural para complementar a analise por u-FRX e verificar essa hipotese.
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RESUMO

O caulim é um importante mineral industrial ¢ indicador geoldgico, composto pelo grupo da
caulinita, que inclui caulinita, halloysita, dickita e nacrita. A halloysita destaca-se por sua
estrutura tubular e maior area superficial, caracteristicas que ampliam suas aplicagdes
industriais, especialmente em nanotecnologia. Este estudo teve como objetivo a caracteriza¢do
mineraldgica de amostras de caulim provenientes de pegmatitos de Conceigdo do Muqui (ES),
com foco na identificagdo da halloysita. Uma amostra de pegmatito foi submetida a
caracterizacdo mineraldgica, quimica e tecnoldgica no Centro de Tecnologia Mineral (CETEM),
por meio de difragdo de raios X (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV),
fluorescéncia de raios X, Potencial Zeta, Capacidade de Troca Catidnica ¢ Analise Térmica
(ATD/ATG). Os resultados de DRX indicaram a presenca de halloysita, caulinita e quartzo,
enquanto as analises por MEV confirmaram a ocorréncia de halloysita com morfologia tubular,
além de caulinita. As analises quimicas mostraram predominancia de 6xidos de silicio e ferro.
Concluiu-se que a amostra apresenta teor expressivo de halloysita, indicando potencial para
novas ocorréncias desse argilomineral na regido estudada.

ABSTRACT

Kaolin is an important industrial mineral and geological indicator, belonging to the kaolinite
group, which includes kaolinite, halloysite, dickite, and nacrite. Halloysite stands out for its
tubular structure and larger surface area, characteristics that broaden its industrial applications,
especially in nanotechnology. This study aimed to characterize the mineralogy of kaolin
samples from pegmatites in Conceigdo do Muqui (ES), focusing on the identification of
halloysite. A pegmatite sample was subjected to mineralogical, chemical, and technological
characterization at the Mineral Technology Center (CETEM) using X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy (SEM), X-ray fluorescence, Zeta Potential, Cation Exchange
Capacity and and Thermal Analysis (DTA/TGA). XRD results indicated the presence of
halloysite, kaolinite, and quartz, while SEM analyses confirmed the occurrence of halloysite
with tubular morphology, in addition to kaolinite. Chemical analyses showed a predominance of
silicon and iron oxides. It is concluded that the sample has a significant content of halloysite,
indicating potential for new occurrences of this clay mineral in the scientific region.
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1. INTRODUCAO

Os argilominerais do grupo da caulinita possuem grande relevancia geoldgica e industrial
devido as suas propriedades mineraldgicas e tecnologicas (LUZ; LINS, 2005). Entre eles, a
halloysita destaca-se por sua morfologia tubular, que confere elevada area superficial e amplia
seu potencial de aplicagdo em areas como nanotecnologia, industria farmacé€utica e agricultura
(SALGADO CAMPOS et al., 2021). Apesar de sua importancia, depositos ricos em halloysita
ainda sdo pouco estudados no Brasil, especialmente aqueles associados a pegmatitos do Sudeste
(LICURSI; BERTOLINO; SILVA, 2023; TOLENTINO JR., 2019), o que refor¢a a necessidade
de investigagdes voltadas a sua caracterizagdo e potencial tecnologico.

2. OBJETIVOS

Este estudo teve como objetivo analisar uma amostra coletada na regido de Conceigdo do
Muqui, Espirito Santo, por meio de ensaios de caracterizagdo mineralogica e tecnologica
realizados no Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), visando avaliar seu potencial para
aplicagdes industriais. A pesquisa concentrou-se na identificagdo ¢ no aproveitamento da
halloysita, principal mineral de interesse presente na amostra, com énfase em suas possiveis
aplicacdes industriais.

3. METODOLOGIA

No CETEM, a amostra foi submetida a preparagdo e ao beneficiamento, incluindo secagem,
cominuic¢do, classificagdo granulométrica e separagdo da fra¢do argilosa (<20 um), seguida de
quarteamento ¢ preparagdom), seguida de quarteamento e preparacdo para as analises
laboratoriais. Inicialmente, foram realizadas analises petrograficas e observa¢des em lupa
binocular para caracterizagdo textural, identificacdo preliminar dos minerais e avaliagdo do grau
de alterag@o. A caracterizagdo mineraldgica foi realizada por Difracdo de Raios X (DRX), com
refinamento pelo método de Rietveld. A composigao quimica foi determinada por Fluorescéncia
de Raios X (FRX), enquanto a morfologia e os habitos cristalinos foram analisados por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Complementarmente, realizaram-se andlises
térmicas (ATD/ATG) e ensaios tecnologicos de Potencial Zeta e Capacidade de Troca Catidnica
(CTC), visando avaliar o comportamento e o potencial de aplicag@o industrial da halloysita.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos a partir da classificagdo granulométrica evidenciaram uma concentragao
significativa de material fino na fracdo argilosa, indicando enriquecimento em argilominerais de
interesse tecnologico.

4.1. Analise Petrografica

As analises petrograficas e em lupa binocular permitiram observar o avang¢ado grau de alteracdo
do pegmatito, evidenciando processos de caulinizagdo associados a transformagdo de silicatos
primarios em minerais secundarios.
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Figura 1: Em A,B,C e D sdo apresentadas fotomicrografias em microscopio petrografico da
amostra estudada, podendo ser observado a relagcdo de contato entre o K-feldspato (Felds) se
alterando para argilominerais do grupo de caulinita (Kal/Hal).

4.2. Difratometria de Raio-X

Os difratogramas de raios X (DRX) indicaram a presenga predominante de caulinita, quartzo e
halloysita, confirmando a ocorréncia do argilomineral de interesse. Apds o peneiramento, houve
enriquecimento em fragdes argilosas, com reducdo significativa de quartzo e mica da amostra
bruta para a 635, o que melhora a qualidade do material para uso industrial.
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Figura 2: Comparativo entre difratogramas de raios X da amostra bruta (em preto) e
635# (em roxo).

4.3. Meétodo de Rietveld

O refinamento pelo método de Rietveld possibilitou melhor distingdo e quantificacdo das fases
minerais presentes.
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Figura 3: Resultado da analise utilizando o método de Ritveld.

4.4. Microscopia Eletronica de Varredura

As analises por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) revelaram particulas com
morfologia tubular, caracteristica diagndstica da halloysita (JOUSSEIN et al., 2005; SALGADO
CAMPOS et al., 2021), além de cristais lamelares de caulinita, corroborando os resultados
mineraldgicos.

HMMDET xi0x 1

HL DBE 20k EEE)

Figura 4: Sao observados graos de feldspatos com halloysita tubular e caulinita . Em A) o foco
esta no feldspato (Felds),em B) a caulinita com seu habito em booklets, em C e D) ocorréncias
de halloysita tubular nos graos de feldspato.

5. CONCLUSOES

Os resultados obtidos permitiram confirmar a presenga de halloysita associada a caulinita em
amostras de pegmatito de Conceicao do Muqui (ES), evidenciando seu potencial mineralogico e
tecnologico. As analises realizadas demonstraram caracteristicas estruturais, quimicas e
morfoldgicas compativeis com aplica¢des industriais de maior valor agregado, especialmente
devido a morfologia tubular da halloysita. Dessa forma, o estudo reforga o potencial da regido
como area promissora para novas ocorréncias desse argilomineral, destacando a importancia de
investigacdes futuras para melhor avaliacdo de seu aproveitamento econdmico e tecnologico.
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RESUMO

A acuracia da quantificagdo standardless por microfluorescéncia de raios X (uWFRX) pode ser
influenciada pelas estratégias de processamento de dados. Este trabalho avaliou os efeitos da
inclusao do oxigénio durante a quantificagdo e a normalizacdo das composigdes quimicas
utilizando 15 padrdes minerais certificados da cole¢do Smithsonian Microbeam Standards.
Aproximadamente 300 quantificacdes foram realizadas em um equipamento uFRX TORNADO
M4 PLUS e comparadas aos valores certificados por meio do calculo do desvio percentual.
Os resultados mostraram que a normalizacao foi fundamental para a comparagdo com os valores
de referéncia e que a inclusdo do oxigénio reduziu, de modo geral, os desvios percentuais,
embora seu efeito varie conforme o elemento quimico e a matriz mineralogica. Os fosfatos
apresentaram os resultados mais consistentes, enquanto os silicatos exibiram maior
variabilidade. Os resultados contribuem para o estabelecimento de protocolos de processamento
mais confiaveis para analises quimicas pontuais por pFRX.

Palavras-chave: Microfluorescéncia de raios X (uFRX), quantificacdo standardless, padrdes
minerais certificados.

ABSTRACT

The accuracy of standardless quantification using X-ray fluorescence microspectrometry
(uXRF) can be affected by data-processing strategies. This study evaluated the effects of
considering oxygen during quantification and chemical composition normalization using 15
certified mineral standards from the Smithsonian Microbeam Standards collection.
Approximately 300 quantifications were performed using a Bruker pXRF TORNADO M4
PLUS system and compared with certified values through relative error calculations. The results
showed that normalization was essential for comparison with the reference values and that
including oxygen in the deconvolution generally reduced relative errors, although the effect
varied with the chemical element and the mineralogical matrix. Phosphates exhibited the most
consistent results, whereas silicates showed the greatest variability. These findings contribute to
the development of more reliable data-processing protocols for quantitative point analyses using
uXREF.

Keywords: X-ray fluorescence microspectrometry (WXRF),standardless quantification, certified
mineral standards.
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1. INTRODUCAO

A PFRX destaca-se como uma técnica rapida, ndo destrutiva e de alta resolucdo espacial para
analises quimicas pontuais de materiais geologicos (BARKER et al., 2021). Entretanto, a
acuracia da quantificagdo standardless depende de fatores relacionados ao processamento dos
dados, o que pode resultar em tendéncias sistematicas de sobrequantificagdo ¢ subquantificagdo
de determinados elementos (FRIEL et al., 2017; HILL e SIRBESCU, 2022). Entre as principais
etapas desse processamento, destacam-se a inclusdo de oxigénio na quantificacdo e a
normalizagdo das composi¢cdes quimicas, procedimentos capazes de alterar significativamente
os resultados obtidos. Apesar de amplamente disponiveis nos softwares de processamento, ainda
sd0 escassos os estudos que avaliam, de forma sistematica, a influéncia dessas estratégias em
diferentes matrizes mineraldgicas.

Nesse contexto, a utilizacdo de padrdes minerais certificados permite avaliar a acuracia da
UFRX por meio da comparacgdo entre os valores experimentais e os de referéncia, possibilitando
identificar tendéncias sistematicas de erro ¢ definir estratégias de processamento mais
confiaveis para analises quimicas pontuais.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo avaliar a acuracia da quantificagdo quimica por uFRX,
utilizando padrdes minerais certificados como materiais de referéncia. Para isso, investigou-se a
influéncia da inclusdo de oxigénio na quantificagdo standardless e do procedimento de
normalizagdo das composi¢des quimicas sobre os desvios percentuais em relagdo aos valores
certificados, buscando identificar tendéncias sistematicas de sobrequantificagdo e
subquantificacdo para diferentes elementos quimicos e grupos mineraldgicos, bem como
estabelecer estratégias de processamento que proporcionem maior confiabilidade aos dados
quantitativos provenientes das microanalises quimicas pontuais por pFRX.

3. METODOLOGIA

Foram selecionados 15 padrdes certificados da colegdo Smithsonian Microbeam Standards.
Os padroes utilizados incluem minerais pertencentes aos grupos dos silicatos (diopsidio,
granada, zircdo, piropo, benitoita, osumelita, microclinio e duas amostras de hornblenda de
naturezas diferentes) 6xidos (gahnita, cromita, magnetita e ilmenita) e também fosfatos (de Dy e
Ce), para avaliar a influéncia da inclusdo doeoxigénio na quantificagdo quimica por uFRX.
As analises foram realizadas em um pFRX TORNADO M4 PLUS (Bruker), equipado com tubo
de Rh (50 kV; 400 pA), optica policapilar (resolug@o espacial nominal de 20 um) e aquisi¢des
com, no minimo, 5 milhdes de contagens totais. Os espectros foram processados no software
Esprit v.2.6, a quantificacdo foi realizada com base em pardmetros fundamentais, no modo
standardless.

Foram realizadas, em média, dez analises pontuais por padrao, sendo cada espectro processado
com e¢ sem a inclusdo de oxigénio na quantificagdo, totalizando aproximadamente 300
quantificagdes. Apesar da quantificacdo analitica do oxigénio, por meio de sua inclusdo no
processo de deconvolugdo que gera os teores quantificados, em ambos os conjuntos de dados
optou-se por calcular os teores desse elementos em cada andlise a partir da estequiometria dos
oxidos presentes nos padrdes investigados. As composigdes obtidas foram normalizadas a 100%
sempre que necessario e comparadas aos valores certificados, tanto em porcentagem em massa
dos elementos quanto na forma de 6xidos, obtidos por calculo estequiométrico. A acuracia da
quantificagdo foi avaliada por meio do calculo do desvio percentual em relagdo aos valores
certificados (Equacdo 1), permitindo identificar tendéncias sistematicas de sobre e
subquantificagdo dos elementos.

Valormedido— Valor certificad
(%) — medido certificado x 100 (1)
Valorcertificado

Erro
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Para cada elemento foram determinados o erro médio, o desvio padrdo ¢ o nimero de padroes
minerais em que estava presente (n). Os resultados foram agrupados por grupo mineraldgico,
possibilitando avaliar a influéncia da inclusdo do oxigénio e identificar a estratégia de
processamento que apresentou menor desvio em relagdo aos valores de referéncia.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

A acuracia da quantificagdo quimica por uFRX foi avaliada por meio da comparacdo entre os
valores experimentais ¢ as composi¢cdes certificadas dos padrSes minerais, utilizando
parametros como erro ¢ desvio padrao para a analise do desempenho analitico.

Tabela 1: Composicdes quimicas certificadas (valores de referéncia) e resultados das
quantificagdes por WFRX para os padroes minerais do Smithsonian Microbeam
Standards. Os resultados experimentais sdo apresentados como médias de seis analises
pontuais por padrdo, com seus respectivos desvios padrio e erros percentuais relativos
aos valores certificados. As analises foram processadas com e sem a inclusdo do oxigénio
durante a deconvolugao espectral.

Mineral Oxidos Ce:ﬁ't'_l‘; 4o MéiacO  DPJ/O  Erroc/O MédiasiO DPs/O  ErrosO
ALO; 5532 50.14 030 937 46.96 023 15.11
Ganita FeO 1.97 1.937 0.05 1.63 1.944 0.05 127
MnO 0.34 0.34 0.01 0.19 034 0.00 0.05
Zn0 425 46.56 0.60 9.56 50.76 020 19.43
FeO 477 43.05 0.87 974 4471 057 6.26
. MgO 031 0.23 0.08 25.90 0.20 0.06 36.20
Ilmenita .
TiO, 45.7 52.60 0.81 15.11 50.86 0.59 11.30
MnO 3.69 411 0.14 11.47 422 0.16 14.43
ALO; 9.92 8.15 0.48 17.84 6.87 0.06 30.75
FeO 13.04 14.30 0.87 9.63 15.42 0.05 18.24
Cromita MgO 15.2 10.93 5.36 28.07 11.14 0.03 26.74
MnO 0.11 0.49 0.04 343.19 0.29 015  166.60
Cr0s 60.5 66.13 3.99 931 66.28 0.08 9.56
FeO (Fea0s) 97.7 99.46 0.10 1.80 99.50 0.09 184
MgO 0.05 0.04 0.03 28.48 0.03 0.02 46.57
Magnetita TiO, 0.16 0.26 0.03 6181 024 0.03 51.43
MnO 0.01 0.06 0.02 463.11 0.05 002 44873
Cr0s 0.25 0.19 0.10 25.16 0.18 0.10 29.39
Si0 54.87 54.22 0.70 119 4297 092 21.68
ALO; 0.11 0.23 0.01 106.90 0.17 0.01 56.48
FeO 0.26 0.32 0.09 23.06 0.66 018 15561
Diposidio MgO 18.3 18.71 0.25 2.5 14.40 0.29 2134
Ca0 25.63 26.40 0.94 3.02 41.63 122 62.44
Na:0 0.34 0.08 0.06 76.78 0.07 0.05 79.06
MnO 0.04 0.04 0.01 7.70 0.09 003 12185
Si0 39.47 38.75 252 182 36.75 271 6.90
ALO; 2227 21.89 126 1.70 19.30 0.99 13.33
FeO (Fe,05) 16.53 17.41 3.59 5.32 21.89 3.75 3241
Granada MgO 6.55 6.66 0.40 1.72 5.59 024 14.61
Ca0 14.39 14.10 0.78 2.04 15.04 0.63 453
TiO, 0.39 0.41 0.07 5.44 0.47 0.07 21.70
MnO 0.46 0.78 0.12 69.00 0.95 0.11 107.17
Si0 324 35.08 237 11.05 29.62 1.63 857
Zircio 710, 66.32 63.04 239 495 69.36 1.64 459
HfO 1.06 0.98 0.13 730 1.02 0.13 417
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Continuagfo da tabela 1.

Mineral Oxidos Vz‘ﬂor Médiac/ ,p ¢/O Erroc/O Médias/O DPs/O Erros/O
Certificado (0}
Si0, 41.46 40.18 0.67 3.09 40.45 0.99 2.44
ALO; 23.73 22.54 0.42 5.02 20.73 0.35 12.66
FeO 10.68 11.67 1.44 9.24 15.70 1.46 46.99
Piropo MgO 18.51 19.63 0.43 6.07 16.21 0.19 12.43
Ca0 5.17 5.11 0.11 1.25 5.83 0.19 12.70
TiO, 0.47 0.52 0.13 11.44 0.63 0.17 34.18
MnO 0.28 0.35 0.03 26.44 0.46 0.03 65.20
Si0, 43.75 39.22 0.33 10.36 35.74 0.29 18.30
Benitoita TiO, 19.35 26.54 0.32 37.13 27.66 0.32 4293
BaO 37.05 34.25 0.24 7.57 36.60 0.23 1.22
Si0, 60.2 59.15 0.34 1.74 58.96 0.49 2.07
ALO; 226 22.11 0.15 2.15 19.35 0.12 14.40
FeO 6.38 7.87 0.46 23.28 11.00 0.60 72.34
Osumelita MgO 5.83 5.58 0.14 433 448 0.07 23.17
Ca0 0.03 0.03 0.01 8.67 0.04 0.01 36.28
Na,0 0.39 0.19 0.05 52.02 0.14 0.04 63.63
K0 4,00 4.67 0.07 16.79 5.54 0.08 38.44
TiO, 0.18 0.40 0.04 122.65 0.50 0.04 179.76
Si0; 64.24 62.75 1.22 2.33 60.58 1.54 5.69
ALO; 183 18.74 0.47 2.39 15.15 0.29 17.21
FeO (Fe,05) 0.04 0.02 0.01 44.92 0.04 0.02 6.93
MgO 0.03 0.00 0.00 100.00 0.00 0.00 100.00
Microclina Ca0 0.02 0.00 0.00 100.00 0.00 0.00 100.00
Na,0 1.3 1.08 0.41 16.89 0.76 0.29 41.91
K,O 15.14 17.31 1.54 14.30 23.30 1.74 53.88
TiO, 0.01 0.11 0.06 987.20 0.18 0.09  1670.79
MnO 0.04 0.00 0.00 100.00 0.00 0.00 100.00
Si0, 40.37 39.29 0.89 2.67 37.25 0.96 7.73
ALO; 14.9 13.74 0.37 7.77 12.31 0.33 17.38
FeO (Fe;03) 11.25 12.38 0.89 10.02 15.88 0.96 41.14
MgO 12.8 12.80 0.22 0.01 10.78 0.15 15.79
H(;’(‘;f;f;’ga Ca0 103 10.08 0.34 2.16 11.11 0.30 7.83
Na,0 2.6 2.39 0.10 8.14 1.94 0.06 25.33
K0 2.05 2.44 0.12 18.90 2.61 0.10 27.09
TiO, 472 6.79 0.31 43.90 8.00 0.29 69.57
MnO 0.09 0.10 0.01 5.78 0.12 0.01 38.54
Si0, 41.46 41.35 0.42 0.27 40.02 0.51 3.48
ALO; 15.47 13.91 0.20 10.10 12.70 0.20 17.91
FeO (Fe,05) 12.03 13.80 0.71 14.72 18.00 0.75 49.59
MgO 14.24 15.21 0.21 6.83 12.93 0.15 9.20
Hornblenda Ca0 11.55 11.35 0.10 1.70 12.56 0.12 8.76
Na,O 1.91 1.99 0.05 3.95 1.62 0.04 15.16
K0 0.21 0.19 0.02 9.53 0.20 0.03 2.51
TiO, 141 1.49 0.07 5.45 1.76 0.07 24.68
MnO 0.15 0.17 0.01 11.28 021 0.01 41.46
Dy:0; 63.11 65.46 1.08 3.72 67.14 0.98 6.39
PO, 36.89 34.54 1.08 6.36 32.86 0.98 10.93
Fosfatos_Dy
Ce,0; 59.6 60.81 0.53 2.03 62.65 0.35 5.12
PO, 40.4 39.19 0.53 3.00 37.35 0.35 7.56

Na ilmenita, FeO e TiO, apresentaram menores desvios quando o oxigénio ndo foi considerado
na deconvolucao, reduzindo seus erros médios de 9,74% para 6,26% e de 15,11% para 11,30%,
respectivamente. Em contraste, MgO e MnO apresentaram comportamento oposto, com
aumento dos desvios de 25,90% para 36,20% e de 11,47% para 14,43%, respectivamente. Esse
comportamento indica que o efeito da inclusdo do oxigénio ndo € necessariamente uniforme na
mesma matriz mineralogica para diferentes elementos. Como a ilmenita ¢ composta
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predominantemente por FeO e TiO,, ¢ plausivel que a exclusdo do oxigénio favoreca a
redistribui¢do da composi¢do entre esses elementos majoritarios, enquanto elementos presentes
em menores teores, como Mg e Mn, tornam-se mais sensiveis as alteragdes promovidas pelo
algoritmo de Pardmetros Fundamentais. Na cromita, Al,Os, FeO e Cr,O; apresentaram menores
desvios quando o oxigénio foi incluido durante a deconvolucdo, enquanto MgO ¢ MnO
exibiram comportamento oposto, apresentando menores erros sem a inclusdo do oxigénio.
Os desvios de Al,O; reduziram de 30,75% para 17,84%, FeO de 18,24% para 9,63% e Cr,O; de
9,56% para 9,31% com a inclusdo do oxigénio. Em contraste, MgO apresentou menor erro sem
oxigénio (26,74% em vez de 28,07%), assim como MnO, cujo desvio foi reduzido de 343,19%
para 166,60% quando o oxigénio foi excluido. Esses resultados indicam que, na matriz
mineraldgica, a inclusdo do oxigénio pode favorecer a quantificagdo dos elementos majoritarios,
enquanto alguns constituintes presentes em menores propor¢des respondem de maneira distinta
as correcdes de matriz empregadas pelo algoritmo de Pardmetros Fundamentais.
Comportamento semelhante foi observado na magnetita na qual FeO, MgO e Cr,0;, os
elementos majoritarios, apresentaram menores desvios quando o oxigénio foi incluido durante a
deconvolugéo, reduzindo de 1,84% para 1,80% no caso do Fe, de 46,57% para 28,48% no caso
do MgO e de 29,39% para 25,16% no caso do Cr,0s, enquanto o TiO, apresentou redugdo do
desvio de 61,81% para 51,43% e MnO de 463,11% para 448,73% quando o oxigénio foi
excluido.

Entre os silicatos, no diopsidio, a inclusdo do oxigénio reduziu os desvios para SiO: (21,68%
para 1,19%), FeO (155,61% para 23,06%), MgO (21,34% para 2,25%) e CaO (62,44% para
3,02%), enquanto AlOs apresentou comportamento oposto, com aumento do erro percentual de
56,48% para 106,90%. Entretanto, esse resultado deve ser interpretado com cautela, uma vez
que o teor certificado de Al2Os no padrio € de apenas 0,11%. Em concentragdes tdo baixas,
pequenas diferencas absolutas entre os valores medidos e certificados resultam em grandes
variag0es relativas do erro percentual, o que pode levar a superestimagdo da aparente influéncia
da inclusdo de oxigénio sobre esse elemento. Granada, osumilita e hornblenda apresentaram
comportamento homogéneo, com reducdo dos desvios para todos os elementos analisados apos
a inclusdo de oxigénio, sem excegdes. A auséncia de comportamentos discrepantes sugere que,
nessas matrizes, a estimativa do oxigénio foi consistente com a estequiometria mineral,
favorecendo as corre¢des de matriz empregadas pelo algoritmo de Pardmetros Fundamentais e
reduzindo sistematicamente os desvios em relagdo aos valores certificados. O zircdo apresentou
comportamento oposto, com desvios menores em relagdo a todos os elementos quando o
oxigénio ndo foi considerado. Assim como na ilmenita, trata-se de um mineral de composicao
relativamente simples, dominado por SiO: e ZrO., de modo que incertezas na estimativa do
oxigénio podem ser redistribuidas diretamente entre seus principais constituintes, afastando as
concentragoes calculadas dos valores certificados. Na benitoita, apenas o BaO apresentou menor
desvio quando o oxigénio foi excluido (7,57% para 1,22%), enquanto o SiO, ¢ o TiO, foram
favorecidos pela deconvolugdo com oxigénio, indo de 35,74% para 18,30% e 42,93% para
37,13%, respectivamente. Como o BaO ¢ o elemento de maior nimero atomico da fase,
pequenas alteragdes nas correcdes de matriz podem afetar seu balango quantitativo de forma
distinta da dos demais constituintes. De maneira semelhante, no microclinio, apenas o FeO
apresentou melhor concordancia com os valores certificados sem a inclusdo do oxigénio
(reduzindo de 44,92% para 6,93%), possivelmente por ocorrer em baixos teores em relagdo aos
constituintes majoritarios da fase, em especial o SiO2, Al20s e K,O.

Os fosfatos apresentaram o comportamento mais consistente entre todas as matrizes analisadas.
Tanto o fosfato de Ce quanto o de Dy apresentaram redugdo dos desvios percentuais para todos
os elementos avaliados (P,0s, Ce,0; € Dy,03) em mais de 50% quando o oxigénio foi incluido
na deconvolugdo, sem excegdes. Esse comportamento sugere que, para essas matrizes, a
estimativa do teor de oxigénio realizada pelo algoritmo de Pardmetros Fundamentais representa
adequadamente a estequiometria da fase, tornando as correcdes de absor¢do e de matriz mais
consistentes ¢ promovendo maior aproximacdo entre os teores quantificados e os valores
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certificados. Diferentemente dos silicatos e dos oOxidos, os fosfatos apresentaram
comportamento uniforme, indicando que a inclusdo do oxigénio favorece sistematicamente a
modelagem dessa matriz pelo algoritmo standardless.

Em conjunto, os resultados demonstram que o efeito da inclusdo do oxigénio ndo pode ser
atribuido exclusivamente as caracteristicas individuais dos elementos quimicos, uma vez que
FeO, TiO,, MnO, MgO, AL,O; e BaO apresentaram comportamentos distintos em diferentes
minerais. Assim, a resposta da quantificagdo standardless ¢ controlada principalmente pela
interagdo entre a composi¢do da matriz mineralogica, as propor¢des relativas dos elementos
presentes e as corre¢des de matriz empregadas pelo algoritmo de Pardmetros Fundamentais, ndo
sendo possivel estabelecer uma regra universal para a inclusd@o do oxigénio no processamento
dos espectros.

5. CONCLUSOES

Os resultados demonstram que a influéncia da inclusdo de oxigénio na quantificacdo
standardless por uFRX depende da matriz mineraldgica, ndo sendo possivel estabelecer uma
estratégia unica de processamento para todos os minerais. Enquanto os fosfatos apresentaram
resposta sistematicamente favoravel a inclusdo do oxigénio, silicatos e oxidos exibiram
comportamentos distintos entre minerais e elementos, evidenciando que a interagdo entre a
composi¢do da matriz ¢ as corre¢des do algoritmo de Parametros Fundamentais exerce papel
determinante na acuracia da quantificacdo. Outro aspecto a ser investigado futuramente ¢ a
influéncia da baixa relacdo sinal ruido para os raios-X caracteristicos de baixa energia dos
elementos quimicos de baixo nimero atomico na qualidade dos dados quantitativos de micro
analises quimicas de uFRX.
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RESUMO

O térbio (Tb) e o disprosio (Dy) podem ser empregados em imas permanentes de alto
desempenho, cuja produgdo requer matérias-primas com elevada pureza. Entretanto, a separagdo
individual desses elementos por extragdo por solventes (SX) ainda ¢ desafiadora em fungdo da
semelhanga quimica entre ambos e¢ da compreensdo limitada dos efeitos das condig¢Ges
operacionais sobre a seletividade. Neste trabalho, avaliaram-se os efeitos das variaveis
operacionais das etapas de extragdo e lavagem acida sobre a separagdo Dy/Tb. Os experimentos
foram conduzidos pelo contato de um licor sintético de Tb ¢ Dy com solugdes organicas de
EHEHPA. Na extragdo, a afinidade do extratante seguiu a ordem Dy > Tb, e a extragdo
aumentou com o pH e a concentragao inicial de extratante. Na lavagem 4cida, a ordem foi Tb >
Dy. Contudo, a varia¢do das condi¢des operacionais ndo aumentou a seletividade Dy/Tb.
Conclui-se que a obtengdo individual desses elementos com a pureza requerida demandara
multiplos estagios de equilibrio.

Palavras-chave: Térbio, disprosio, elementos de terras raras; extragdo por solvente; imas
permanentes.

ABSTRACT

Terbium (Tb) and dysprosium (Dy) can be used in high-performance permanent
magnets, the production of which requires high-purity raw materials. However, the
individual separation of these elements via solvent extraction (SX) remains challenging
due to their chemical similarity and a limited understanding of how operating conditions
affect selectivity. This study evaluated the effects of operating variables during the
extraction and acid scrubbing stages on Dy/Tb separation. Experiments were conducted
by contacting synthetic Tb and Dy liquor with organic EHEHPA solutions. During
extraction, the extractant's affinity followed the order Dy > Tb, and extraction increased
with pH and initial extractant concentration. During acid scrubbing, the order was Tb >
Dy. However, varying the operating conditions did not increase Dy/Tb selectivity. It is
concluded that obtaining these elements individually at the required purity will
necessitate multiple equilibrium stages.

Keywords: Rare earth elements; solvent extraction; operational conditions.
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1. INTRODUCAO

Os ETR sdo um grupo de 17 elementos quimicos, dentre os quais se destacam o térbio e o
disprosio, que podem ser usados como aditivos em imds permanentes de alto desempenho.
A fabricagdo desses materiais requer um controle rigoroso da composicdo ¢ do teor de
impurezas, tanto de metais de base quanto de outros ETR. A produgdo de um ETR puro é um
processo complexo e oneroso devido a semelhanga quimica entre si (Xie et al., 2014), o que
torna um desafio a sua obteng¢do com elevado grau de pureza.

Nesse contexto, a extracdo por solventes ¢ a operagdo unitdria mais usada industrialmente para
tratar licores concentrados (Kentish e Geoff, 2001) de ETR. A operagdo em escala industrial é
conduzida em multiplos estagios de extracdo e lavagem em tanques mixer-settler (MSU), sendo
o primeiro conjunto de MSU responsavel por carregar os metais na fase organica e o ultimo, por
remover os ETR coextraidos. Geralmente sdo usados extratantes organofosfonicos, como o
acido 2-etilhexil mono 2-etilhexil éster fosfonico (EHEHPA), que detém maior eficiéncia do
que as demais classes de extratantes (Xie et al., 2014).

Os efeitos das varidveis operacionais sobre o percentual de extragdo dos ETR sao conhecidos na
literatura cientifica (Gupta et al., 2005; Xie et al., 2014). Embora alguns autores tenham
avaliado a seletividade em condicdes especificas (Abreu e Morais, 2014; Han et al., 2022),
ainda sdo limitadas as avaliagOes sistematicas do efeito dessas variaveis sobre a separagdo
Dy/Tb. Portanto, esse trabalho visou avaliar se a variagdo do pH e da concentragdo inicial de
extratante aumentariam a seletividade da separacdo Dy/Tb na etapa de extragdo. Além disso,
também foi avaliado se a variagdo da concentracdo de acido cloridrico para lavagem aumentaria
a seletividade da operagdo na etapa de lavagem, os quais podem contribuir para a obtengdo de
Tb e Dy por SX.

2. OBJETIVOS

Avaliar o efeito das condigdes operacionais das etapas de extragdo e lavagem sobre os
percentuais de extracdo e lavagem e a seletividade Dy/Tb.

3. METODOLOGIA
3.1. Procedimento Geral de SX

Os contatos foram feitos a partir de um licor sintético de Tb e Dy (10,97 e 13,16 g'L",
respectivamente), preparado a partir da dissolug¢do dos respectivos 6xidos em acido cloridrico
(P.A. 37%, Qhemis), com uma fase organica contendo o extratante EHEHPA (acido 2-etilhexil
fosfonico mono-2-ctilhexil éster, Luoyang Aoda Chemicals), diluido em isoparafina (Nova
Quimica). As misturas foram agitadas magneticamente por 10 min a cerca de 800 rpm e
mantidas em repouso por 5 min para separacdo de fases em funil de separagdo. Mediu-se a
acidez (pH de equilibrio) da fase aquosa usando titulagdo acido-base potenciométrica e ajustou-
se 0 pH com hidroxido de aménio P.A. (P.A, Vetec). O procedimento foi repetido para a
obtencdo do proximo ponto experimental. Ao final do experimento, retirou-se uma aliquota da
fase aquosa, a qual foi analisada para quantificar os ETR por espectroscopia UV-Vis e titulacdo
complexométrica com EDTA e o pH de equilibrio. A concentragdo de metais individuais e
totais na fase orgénica foi determinada por balango de massa. Também foram calculados os
coeficientes de distribui¢do (Eq. 1), onde “M” e “M” representam os ETR na fase aquosa ¢
orgénica, respectivamente, e o fator de separagdo Dy/Tb (Bpy /1) (Eq. 2).

Dy = [M]/[M] (1

Boy;rb = Dpy/Dryp (2)

Todos os ensaios foram conduzidos em temperatura ambiente, em triplicata ¢ com a razdo de
fases unitaria. O nivel de confian¢a adotado foi de 95%.
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3.2.  Variag¢oes Operacionais da SX

O plano experimental foi feito a partir da variagdo de um tUnico fator em cada experimento.
Na etapa de extrag@o, foram avaliados os efeitos do pH e da concentragdo inicial de extratante.
Nos ensaios de pH, variou-se esse parametro entre 0 ¢ 1, mantendo-se constante a concentragdo
inicial de extratante em 20% (v/v). Nos ensaios de concentracdo de extratante, variou-se esse
parametro entre 10 e 50% v/v, mantendo-se o pH em 0,60 = 0,05.

As condi¢bes definidas na etapa de extracdo foram empregadas posteriormente nos estudos de
lavagem 4cida. Para tanto, uma fase organica carregada foi contactada com solugdes de HCI de
diferentes concentracoes (0,25; 0,5; 1,0; 2,5 ¢ 4,0 rnol'L'l).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Efeito do pH

Observou-se que os percentuais de extracdo de Tb e Dy aumentaram com o pH (Figura 1A) e
que o Dy foi extraido preferencialmente em relagdo ao Tb na faixa de pH entre 0 ¢ 1,
demonstrando que a afinidade do EHEHPA foi Dy > Tb em toda faixa de acidez avaliada. Além
disso, houve formacgdo de crud e emulsdo para pH > 0,64, o que ¢ indesejado para a SX.
De fato, o aumento da extrag@o era esperado uma vez que a neutralizagdo dos protons liberados
do extratante desloca o equilibrio quimico da SX no sentido de formar mais complexos
organometalicos (Eq. 3),

M3* +3(RH), 5 M(R,H);3 + 3H" (3)

onde M é um ETR; (RH), é um dimero do extratante organofosforado; ¢ MR3(RH); é um
complexo organometalico, sendo estes dois Gltimos compostos da fase organica.
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Figura 1: Percentual de extragdo de Tb e Dy (A) e seletividade Dy/Tb (B) em fun¢do do pH
([Tb] = 10,97 g-L™"; [Dy] = 13,16 g-L"'; [EHEHPA] = 0,59 mol-L™).

Em relacgdo a seletividade (Figura 1B), ndo foi observado aumento da seletividade da extragdo
com o pH, sendo aproximadamente 2,0 nas condi¢des avaliadas. Dessa forma foi utilizado o
pH =0,60 £ 0,05 como referéncia de pH 6timo para avaliar o efeito do extratante sobre o
percentual de extracdo de ambos os metais.

4.2. Efeito do Extratante

Observou-se que os percentuais de extracdo de Tb e Dy aumentaram com a concentracdo inicial
de extratante (Figura 2A) e que o Dy foi extraido preferencialmente em relagao ao Tb na faixa
de concentracio inicial de extratante entre 10 e 50% v/v (0,29 e 1,47 mol-L"), demonstrando
que a afinidade do EHEHPA foi novamente Dy > Tb em toda faixa avaliada. De fato, essa
tendéncia era esperada no efeito do pH e do extratante, pois o Dy detém menor raio idnico pelo
efeito da contragdo lantanidica, resultando numa maior atragdo pelo sitio aniénico do extratante
em relacdo ao Tb (Gupta et al., 2005).
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Figura 2: Percentual de extracdo de Tb e Dy (A) e seletividade Dy/Tb (B) em funcao da
concentragdo inicial de extratante ([Tb] = 10,97 g-L™"; [Dy] = 13,16 g-L™"; pH = 0,60+0,05).

Em relagdo a seletividade (Figura 2B), houve aumento da seletividade quando a concentragéo
inicial de extratante aumentou de 10% para 20%, mantendo-se constante e proxima de 2,0 nas
condi¢Ges subsequentes. Portanto, foi observado que ndo houve aumento de seletividade em
nenhuma destas condi¢des avaliadas. Dessa forma, foi utilizada a concentracdo inicial de
20%v/v como referéncia de concentracdo de extratante oOtima para avaliar o efeito da
concentragdo do acido na etapa de lavagem.

4.3. Efeito da Concentracio de Acido Cloridrico na Lavagem

Para analisar o efeito da concentragcdo de HCI na lavagem acida, inicialmente foi produzido um
organico carregado (extrato) contendo 4,0 ¢ 8,7 g'L™" de Tb e Dy, respectivamente. Observou-se
que os percentuais de lavagem de Tb e Dy aumentaram com a concentragdo de acido (Figura
3A) e que o Tb foi re-extraido preferencialmente em relagdo ao Dy na faixa de concentragdo de
acido entre 0,25 e 4 mol-L". Além disso, identificou-se re-extragdo completa a partir de 2,5
mol-L" de HCI. De fato, o aumento da concentragio de H™ desloca o equilibrio para o metal na
fase aquosa (Eq. 3).
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Figura 3: Percentual de re-extragdo de Tb e Dy (A) e seletividade Dy/Tb (B) em funcdo da
concentragio inicial de acido ([Th] =4.,0 g-L""; [Dy] = 8,70 g'L"; A/O = 1). As barras indicam
o desvio padrao dos dados experimentais.

Em relacdo a seletividade (Figura 3B), ndo foi observado aumento da seletividade com a
concentracdo inicial de HCI, sendo obtido aproximadamente 2,0 até 1,0 mol/L de HCI, o que
esta de acordo com o observado anteriormente na SX de licores monaziticos para o par Dy/Tb
(Abreu e Morais, 2014). Para experimentos futuros, serdo conduzidos ensaios de lavagem do
extrato com solugdes acidas de Dy e ensaios continuos de SX em escala minipiloto para a
obten¢do de duas correntes puras de Tb e Dy. Portanto, observou-se um valor médio de fator de
seletividade baixo (~2,0) e que a variagdo dos parametros operacionais da extragdo e da
lavagem acida ndo alteraram a seletividade da operac@o. Isso significa que, para a obtencao de
duas correntes puras de Tb e Dy, serdo necessarios multiplos contatos sequenciais de extragdo e
lavagem.
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5. CONCLUSOES

Portanto, a partir dos experimentos realizados, foi identificado que a seletividade Dy/Tb néo foi
alterada em fun¢do das condigdes operacionais da SX (pH de equilibrio e concentragio inicial
do extratante), sendo obtido um fator de separacdo proximo de 2,0. Esse resultado justificaria a
necessidade de multiplos contatos sequenciais do licor com o extratante para a obtengdo de
correntes puras nos dois metais.
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RESUMO

A industria brasileira de rochas ornamentais possui elevada relevancia econdmica e destaca-se
no mercado internacional. O Espirito Santo é consolidado como principal polo produtor e
beneficiador do pais. Apesar de sua importancia, a atividade apresenta elevada geracdo de
residuos durante a etapa de lavra, o que gera aproximadamente 121,5 milhdes de toneladas de
residuos grosseiros por ano, tornando necessario o desenvolvimento de tecnologias que
contribuam para o aumento do aproveitamento do macico rochoso ¢ a redugdo das perdas. Nesse
contexto, este estudo busca aplicar Veiculos Aéreos Ndo Tripulados (VANTs) para o
mapeamento estrutural de um macico rochoso em uma lavra de rochas ornamentais, em
comparagdo com o método tradicional com bussola geoldgica, a fim de avaliar seu potencial
como ferramenta de apoio ao planejamento de lavra e a reducdo da geragdo de residuos.
O estudo mostrou que as dire¢des de mergulho de ambos os métodos convergiram para o
quadrante sudeste, além de resultados semelhantes em mapas de contorno gerados a partir dos
polos dos planos de fraturas coletados. Esse resultado aponta para a possibilidade da utilizagao
de VANTSs na tomada de decisdes no avango de lavra, de forma a diminuir a geragdo de
residuos.

Palavras chave: Rochas ornamentais, aerofotogrametria, familias de fraturas, VANTs.

ABSTRACT

The Brazilian ornamental stone industry plays a significant economic role and holds a
prominent position in the international market. The state of Espirito Santo is recognized as the
country's leading producer and processor of ornamental stones. Despite its economic
importance, quarrying operations generate substantial amounts of waste, with approximately
121.5 million tonnes of coarse waste produced annually, highlighting the need for technologies
that improve rock mass utilization and reduce material losses. In this context, this study applied
Unmanned Aerial Vehicles (UAVs) for the structural mapping of a rock mass in a ornamental
stone quarry and compared the results with those obtained using the conventional geological
compass method to evaluate the potential of UAVs as a supporting tool for quarry planning and
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waste reduction. The results showed that the dip directions obtained by both methods converged
toward the southeastern quadrant, in addition to producing similar density contour maps based
on the poles of the mapped fracture planes. These findings indicate that UAV-based structural
mapping can support decision-making during quarry advancement, contributing to improved
quarry planning and reduced waste generation.

Keywords: ornamental stone, aerial photogrammetry, fracture sets, UAVs.

1. INTRODUCAO

A industria de rochas ornamentais ocupa posicdo de destaque na mineragdo brasileira, sendo
reconhecida pela elevada competitividade no mercado internacional. Em 2025, o setor alcangou
um recorde historico de exportagdes, ultrapassando US$ 1,47 bilhdo e mais de 2,1 milhdes de
toneladas comercializadas. Nesse cenario, o Espirito Santo consolida-se como o principal polo
produtor e beneficiador do pais, respondendo por 78% do faturamento das exportagdes
brasileiras e concentrando mais de 90% da capacidade nacional de beneficiamento
(ABIROCHAS, 2026). Apesar da importancia econdmica do segmento, a atividade ainda
enfrenta um desafio recorrente relacionado a elevada geracdo de residuos. No beneficiamento
das rochas ornamentais, cerca de 26% do volume de um bloco transforma-se em residuos finos
(FiBRO), estimando-se que aproximadamente 3,5 milhdes de toneladas sejam destinadas
anualmente a aterros no Brasil (Mauricio; Almeida, 2025). Além disso, a etapa de lavra produz
cerca de 121,5 milhGes de toneladas de residuos grosseiros por ano, constituidos principalmente
por fragmentos e blocos sem aproveitamento comercial (Tavares et al., 2026). Esse cenario
evidencia a necessidade de adogdo de praticas que promovam maior eficiéncia no uso dos
recursos minerais, em consonancia com os principios da Politica Nacional de Residuos Sélidos
(Lein® 12.305/2010), que prioriza a ndo geragdo ¢ a reducdo de residuos.

Embora diferentes fatores influenciem o aproveitamento do macigo rochoso, as
descontinuidades naturais, como fraturas e juntas, exercem papel determinante na recuperacao
de blocos comerciais. A distribui¢do e a orientagdo dessas estruturas condicionam o
dimensionamento dos blocos e o direcionamento dos cortes, podendo comprometer
significativamente o rendimento da lavra (Martini, 2018). Em muitos empreendimentos, a
recuperagdo do material varia entre 20% e 30%, enquanto as perdas podem atingir até 80% do
volume explotado (Nascimento Junior et al., 2025). Nesse contexto, a caracterizagdo das
familias de fraturas torna-se uma importante ferramenta para o planejamento de lavra,
permitindo identificar areas mais favoraveis a extragdo, orientar o avango das frentes de lavra e
aumentar o aproveitamento do recurso mineral, com reflexos na redug@o da geragdo de residuos
(Nascimento Junior et al., 2025).

Os avancos recentes das geotecnologias ampliaram as possibilidades de aquisicdo e andlise de
informagdes geoldgicas em ambientes de mineragdo. Entre essas tecnologias, destacam-se os
Veiculos Aéreos Nado Tripulados (VANTSs), associados a fotogrametria digital e a técnica
Structure from Motion (SfM), que permitem a obtencdo de modelos tridimensionais de alta
resoluc@o para o mapeamento de descontinuidades em macigos rochosos. Além de proporcionar
maior rapidez e seguranga nas atividades de campo, essa abordagem possibilita analises
estruturais com ampla cobertura espacial, constituindo uma alternativa promissora ao
levantamento convencional realizado com bussola geologica (Maior et al., 2024; Hoffmann,
2024). Entretanto, ainda sdo escassos os estudos que avaliam essa aplicagdo em lavras de rochas
ornamentais no Espirito Santo e que comparem, de forma direta, os resultados obtidos pelos
dois métodos. Diante desse cenario, torna-se relevante investigar o potencial das geotecnologias
baseadas em Veiculos Aéreos Nao Tripulados (VANTs) como ferramenta de apoio ao
mapeamento estrutural em lavras de rochas ornamentais, avaliando sua aplicabilidade no
planejamento de lavra e comparando seus resultados aos obtidos pelo método convencional de
levantamento com bussola geoldgica.
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2. OBJETIVOS

Realizar o mapeamento estrutural de um macico rochoso em uma lavra de rochas ornamentais
por meio da aerofotogrametria com Veiculos Aéreos Nao Tripulados (VANTS), comparando os
resultados obtidos com o levantamento convencional realizado por bussola geoldgica, a fim de
avaliar seu potencial como ferramenta de apoio ao planejamento de lavra e a reducdo da geragdo
de residuos.

3. METODOLOGIA

Inicialmente, foi realizada a caracterizagdo geologica da area de estudo, uma lavra de rochas
ornamentais, a partir do Mapa Geologico do Estado do Espirito Santo, disponibilizado pelo
Servigo Geoldgico do Brasil (SGB). Os dados vetoriais foram processados no software QGIS,
permitindo a analise das unidades litologicas ¢ dos principais lineamentos estruturais presentes
na regido, servindo como base para a interpretagcdo das descontinuidades observadas em campo.

Em seguida, foi realizado o levantamento estrutural convencional nas frentes de lavra utilizando
bussola geologica, registrando-se a direcdo de mergulho (Dip Direction) ¢ o mergulho
(Dip) das descontinuidades identificadas. Posteriormente, foi executado o levantamento
aerofotogramétrico da area com 8,8 ha, por meio de um veiculo aéreo ndo tripulado (VANT),
utilizando drone, cujas imagens foram processadas no software Agisoft Metashape para geragéo
da nuvem de pontos densa, posteriormente exportada no formato .las.

A nuvem de pontos foi processada no software CloudCompare, onde foram empregados os
plugins Facets, para segmentagdo automatica de superficies planares, ¢ Compass, para
identificacdo, validacdo e determinagdo das atitudes estruturais. Os planos obtidos foram
validados com base nas estruturas observadas durante o levantamento de campo e tiveram suas
atitudes estruturais exportadas para o software Stereonet. Os dados provenientes da bussola
geoldgica e da fotogrametria foram analisados separadamente, sendo elaborados estereogramas
de grandes circulos, estereogramas de polos e diagramas de contorno de densidade. O diagrama
de rosas (Rose Diagram) foi elaborado utilizando dire¢des de mergulho (Dip Direction) das
descontinuidades, por meio do software OpenStereo. Os estercogramas ¢ os diagramas de
contorno foram utilizados para identificar as familias de descontinuidades e avaliar sua
distribuicao espacial, enquanto os diagramas de rosas, permitiram determinar a orientagdo
predominante das familias de fraturas e comparar os resultados obtidos pelos dois métodos.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A analise do Mapa Geologico do Estado do Espirito Santo permitiu identificar que a area de
estudo esta inserida em um contexto estrutural marcado pela presenca de lineamentos regionais
com orientagdo preferencial noroeste-sudeste (NW-SE), interceptando a regido da lavra.

O levantamento estrutural convencional (bussola geologica), realizado em campo, possibilitou a
obten¢do de 17 medidas de planos de fraturas distribuidas nas diferentes frentes de lavra
analisadas, onde foi observado como maior ¢ menor mergulho (Dip), respectivamente, 44° ¢
14°. O levantamento aerofotogramétrico possibilitou a extracdo de diversos planos de fratura
extraidos com ajuda do software, dos quais 17 planos estruturais foram selecionados apos a
validagdo comparativa com o observado em campo, onde foi observado como maior ¢ menor
mergulho (Dip), respectivamente, 46,56° ¢ 13,97°.

Os resultados apresentados na Figura 1, estereogramas de grandes circulos, evidenciam elevada
concordancia entre os levantamentos convencional e aerolevantamento. Em ambos os conjuntos
de dados observa-se uma concentragdo de fraturas com diregdo de mergulho semelhantes
concentradas no quadrante sudeste (SE), indicando a predominéancia de uma familia principal de
descontinuidades no maci¢co estudado. Esse resultado associa-se ao lineamento regional
observado na carta geoldgica.
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Figura 1: Estereogramas de grandes circulos para os dados obtidos por
(a) bussola geoldgica e (b) aerolevantamento.

Os mapas de contorno de densidade, em ambos os métodos, reforcam essa interpretagdo ao
evidenciarem uma concentragdo dos polos proximos ao quadrante noroeste, partindo do centro
do diagrama, que indica a ocorréncia de uma familia dominante de descontinuidades,
compativel com planos que apresentam dire¢do de mergulho preferencial para sudeste, Figura 2.

Figura 2: Estereogramas de polos e grandes circulos com mapas de contorno
para os dados obtidos por (a) bussola geologica e (b) acrolevantamento.

Enquanto o levantamento convencional depende do acesso fisico ao macigo e da selecdo manual
das superficies medidas, a aerofotogrametria permite analisar um maior nimero de
descontinuidades por meio do modelo tridimensional, ampliando a cobertura espacial e
reduzindo limitacdes operacionais. De forma integrada, os resultados evidenciam a
predominancia de uma familia principal de descontinuidades, com elevada concordancia entre
os levantamentos convencional e aerofotogramétrico, demonstrada pela similaridade dos
estereogramas ¢ dos mapas de contorno de densidade. Além disso, a orientagao predominante
das fraturas mostrou-se compativel com o principal lineamento regional de direcio NW-SE
observado na carta geoldgica, indicando que as estruturas locais refletem o controle estrutural
regional e confirmando o potencial da aerofotogrametria associada ao processamento de nuvens
de pontos como ferramenta confidvel para a caracterizacdo estrutural e o possivel planejamento
de lavra.

5, CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste estudo indicam que a acrofotogrametria associada ao processamento
digital de nuvens de pontos foi capaz de representar de forma consistente as principais
orientagcdes das descontinuidades identificadas no levantamento convencional, apresentando
compatibilidade entre os padroes observados nos estereogramas de grandes circulos e mapas de
contorno de densidade. Ambos indicaram que as principais familias de fraturas, nos dois
métodos, possuem direcdes de mergulho semelhantes NW-SE, o que converge com o observado
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na carta geologica regional. Além da concorddncia entre os métodos, a utilizacdo da
acrofotogrametria demonstra potencial como ferramenta de apoio a caracterizagdo estrutural de
macigos rochosos em lavras de rochas ornamentais, o que oferece vantagens relacionadas a
visualizagdo das superficies expostas e a analise em ambiente tridimensional. Dessa forma, a
aplicagdo integrada dessas geotecnologias pode contribuir para o planejamento futuro de lavra e
para a caracterizagdo estrutural em areas de mineragdo. Como continuidade deste trabalho,
recomenda-se a ampliacdo da base de dados e a realizacdo de andlises quantitativas que
permitam avaliar, de forma mais detalhada, a precisdo e a confiabilidade dos levantamentos
fotogramétricos em relagdo ao método convencional e contribuir para a tomada de decisdes no
avanco de lavra, de forma a diminuir a geracao de residuos.
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RESUMO

O presente trabalho avaliou a interagdo entre minerais presentes em residuos de rochas
ornamentais e o polipropileno (PP), visando sua aplica¢do na producdo de armagdes de oculos.
Foram estudados residuos provenientes de granito, marmore, pedra-sabdo e calcario sedimentar,
contendo como principais fases minerais quartzo, feldspato, talco, calcita e dolomita. O PP
utilizado apresentou indice de fluidez de 11 g/10 min e densidade de 0,90 g/cm?, enquanto os
residuos foram processados em particulas inferiores a 0,149, 0,044 ¢ 0,020 mm, utilizando-se
10% em massa de carga mineral. As analises quimicas indicaram aproximadamente 60% de
SiO2 e 20% de Al:Os no granito, 50% de SiO: e 20% de MgO na pedra-sabdo, enquanto os
residuos carbonaticos apresentaram teores superiores a 50% de CaO no calcario e
aproximadamente 30% de CaO e 20% de MgO no marmore. Os melhores resultados de
resisténcia ao impacto foram obtidos com granito, cerca de 40 J/m, seguido do marmore
(33 J/m) e do calcario e pedra-sabdao (30 J/m). Na flexdo, pedra-sabdo apresentou 130 MPa e
calcario 120 MPa. A modelagem molecular indicou interagdo favoravel para todos os minerais,
destacando-se feldspato (8,21 J) e quartzo (10,44 J), em comparagao ao PP isolado (19,78 J).

ABSTRACT

This study evaluated the interaction between minerals present in ornamental rock residues and
polypropylene (PP), aiming at their application in the manufacture of eyeglass frames. Residues
from granite, marble, soapstone, and sedimentary limestone were investigated, containing
quartz, feldspar, talc, calcite, and dolomite as the main mineral phases. The PP used exhibited a
melt flow index of 11 g/10 min and a density of 0.90 g/cm?, while the residues were processed
to particle sizes below 0.149, 0.044, and 0.020 mm, using a mineral residue content of 10 wt.%.
Chemical analyses indicated approximately 60% SiO2 and 20% AlLOs in the granite residue,
50% SiO: and 20% MgO in the soapstone residue, whereas the carbonate residues presented
CaO contents above 50% in the limestone and approximately 30% CaO and 20% MgO in the
marble. The highest impact resistance was obtained for the granite-containing composite,
approximately 40 J/m, followed by marble (33 J/m) and limestone and soapstone (30 J/m).
Regarding flexural strength, the soapstone composite exhibited 130 MPa, while the limestone
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composite reached 120 MPa. Molecular modeling indicated favorable interactions for all
mineral/PP systems, with the lowest potential energy values obtained for feldspar (8.21 J) and
quartz (10.44 J), compared with 19.78 J for isolated PP. These results demonstrate that the
mineralogical composition strongly influences the mechanical performance and interfacial
interaction of the composites, supporting the potential reuse of ornamental rock residues in
polymeric materials.

1. INTRODUCAO

Em quarto lugar na producdo mundial de rochas ornamentais em 2025 e com produ¢do de mais
de 10 milhdes de toneladas, a perspectiva do Brasil ¢ aumentar 45% dessa produgdo em apenas
oito anos (ABIROCHAS, 2025). No entanto, atrelado a essa producao, observa-se a geragdo de
uma quantidade significativa de residuos (Figura 1), gerados durante o corte e o beneficiamento
das rochas, que podem acarretar grandes impactos ambientais além de problemas econdmicos
para o setor, que tem como grande desafio o reaproveitamento racional desses residuos,
tornando-o um subproduto economicamente vidvel para sua comercializagao.

Figura 1: Residuos gerados na lavra e no beneficiamento do Marmore Bege Bahia.

Atualmente, existem diversos estudos para a aplicagdo desses residuos em varios setores
industriais, como na producdo de ceramica, de papel, de cosméticos, como fertilizantes, dentre
outros. Nesse contexto, aparece a industria polimérica, que utiliza, anualmente, toneladas de
cargas minerais para a geracdo de compositos poliméricos, visando a redugdo de custos e
melhora em suas propriedades mecéanicas (LIMA, 2007). Baseado nisso, esse setor seria um
possivel nicho para absor¢ado dos residuos de rochas em seu processamento.

A escolha correta da matriz polimérica e da carga, bem como a propor¢do entre ambas ¢é
fundamental e, as caracteristicas finais do produto dependerdo das propriedades desses
materiais. O tamanho, a forma, bem como sua aderéncia a matriz sdo caracteristicas importantes
para serem avaliadas na carga (TRINDADE et al., 2004)

2. OBJETIVOS

Verificar como a interagdo dos minerais (quartzo, feldspato, talco, calcita e dolomita) presentes
em residuos gerados no corte de rochas ornamentais com o polipropileno afeta o
comportamento mecanico do compdsito gerado para geragdo de armagdes de oculos, pois o
CETEM assinou uma transferéncia tecnologica de sua patente com uma grande empresa do
setor e se tornam necessarios estudos mais aprofundados nesse setor.
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3. METODOLOGIA
3.1 Origem dos Materiais

O polipropileno utilizado apresenta indice de fluidez 11g/10min e densidade 0,90 g.cm™. J4 os
residuos, sdo oriundos do corte das seguintes rochas ornamentais: um calcario sedimentar do
Ceara, um marmore do Espirito Santo, uma pedra sabdo de Minas Gerais e um granito do
Espirito Santo. Tais residuos serdo identificados com as seguintes nomenclaturas,
respectivamente, RCS, RM, RPS, RG.

3.2 Analise Quimica e Mineralogica dos Residuos

A determinacdo da composicdo quimica e mineralogica dos residuos foi realizada pela
Coordenacdo de Analises Minerais (COAM) do CETEM.

3.3 Tratamento dos Residuos

Os mesmos foram pulverizados e peneirados a umido até a obtengdo de tamanhos de particula
inferiores a 0,149 mm, 0,044 mm e 0,020 mm. Apds o peneiramento, os residuos foram secos
em estufa a 70 °C por 24 horas e, em seguida, desagregados.

34 Processamento dos Compésitos Poliméricos

O processamento dos compositos foi realizado por meio da extrusora dupla-rosca, com L/D=26,
com velocidade de 200 r.p.m. e zonas de temperatura compreendidas entre 165 e 230 °C. O teor
dos residuos utilizado foi 10%, em massa, e cada composito foi moldado por injecdo em
maquina Battenfeld a 230°C.

3.4.1 Comportamento Mecdanico dos Compositos

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado segundo a norma ASTM D 790 e o ensaio de
resisténcia ao impacto de acordo com a norma ASTM D 256.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Analises Quimica e Mineralogica

Na Figura 2 estdo apresentados os resultados da analise quimica dos residuos, onde se pode
verificar que o residuo de granito apresenta altos teores de silica, cerca de 60%, possivelmente
associado as estruturas do quartzo e do feldspato, além de cerca de 20% de alumina,
possivelmente associada, também, a estrutura do feldspato. O residuo de pedra sabdo apresenta
altos teores de silica (50%) e 6xido de magnésio (20%), tipicos da estrutura desse tipo de rocha.
Os residuos carbonaticos apresentam altos teores de oxido de calcio, no entanto o calcario
sedimentar apresenta mais de 50% desse elemento ¢ 0 marmore apenas 30%, visto que o teor de
oxido de magnésio corresponde a 20%.

Na Figura 3 estdo apresentados os resultados da andlise mineralogica que corroboram os
resultados da analise quimica, uma vez que o residuo de granito apresentou picos de quartzo e
do feldspato albita, o residuo de pedra sabdo apresentou picos de talco, o residuo de calcério
sedimentar apresentou picos de calcita e 0 marmore apresentou picos de calcita e dolomita.
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Figura 3: DRX dos residuos.

4.2 Avaliacdo Mecéinica dos Compositos

A Figura 4 apresenta os resultados da resisténcia ao impacto dos compdsitos onde se pode
observar que o menor tamanho de particula do residuo (0,02 mm) favorece o aumento da
resisténcia mecanica dos compdsitos, independente do tipo de residuo, visto que o aumento da
area superficial propicia maior interagdo com o polipropileno, refletindo nos maiores valores de
resisténcia ao impacto. Baseado nisso, as discussdes serdo baseadas nos compositos onde o
tamanho de particula ¢ 0,02 mm. Com isso, quando se compara os melhores desempenhos entre
os compdsitos, verifica-se que aqueles formados com residuos de granito apresentaram maiores
valores, em torno de 40 J.m, visto que a elevada concentragdo de silica aumenta a dureza do
composito. O compodsito contendo residuo de marmore apresenta a segunda maior resisténcia ao
impacto (33J.m), possivelmente pela presenca de dolomita, que € um mineral que confere maior
dureza ao compdsito, se comparado a calcita, presente no composito de calcario sedimentar, que
apresentou um desempenho em torno de 30 J.m, assim como a pedra sabdo, visto que o mineral
talco ndo ¢ responsavel em conferir aumento de resisténcia mecanica.

Na Figura 5 apresentam-se os resultados de modulo de resisténcia a flexdo dos compdsitos,
onde se observa que os compositos formados por pedra sabdo obtiveram os maiores valores
(130 MPa), em fungdo das caracteristicas do mineral talco, que confere menor dureza e maior
flexibilidade ao compdsito. O mesmo ocorre com o composito formado por calcério sedimentar,
onde a baixa dureza da calcita confere maior resisténcia a flexdo ao composito (120 MPa).
Em relacdo aos demais compositos, RG ¢ RM, observa-se uma diminuicdo da resisténcia a
flex@o, devido a presenga de minerais quartzo ¢ dolomita, que conferem maior dureza e menor
flexibilidade ao composito.
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Figura 5: Modulo da resisténcia a flexao.

4.3 Avaliacido da Interacio Mineral/PP por Modelagem Molecular

Os resultados obtidos no processo de interacdo PP/Mineral estdo apresentados na tabela 1, onde
se pode observar que todos os sistemas apresentaram valores de energia potencial inferiores ao
valor apresentado pelo PP isolado (19,78 J), indicando que a interacdo ¢ favoravel. Os menores
valores obtidos foram na interagdo do PP com o feldspato (8,21 J) e com quartzo (10,44J)
indicando melhores interacdes com esses minerais, possivelmente, devido as ligacdes
intermoleculares do tipo pontes de hidrogénio, realizadas entre os hidrogénios do PP e os
oxigénios desses minerais. No entanto, verifica-se que a presenca do aluminio, elemento
altamente polarizante, na estrutura do feldspato, contribui no fortalecimento da ligagdo com o
PP. Tais ligacBes intermoleculares estdo diretamente relacionadas com a maior resisténcia
mecanica do compdsito. Em relacdo a interagdo com os demais minerais com o PP, ndo se
observa a geragdo preferencial de pontes de hidrogénio, mas sim de ligacdes dipolo-dipolo.
A presenga dos carbonatos, extremamente volumosos, dificultam essa interacdo, porém o
magnésio, com menor raio, se comparado ao calcio, apresenta papel importante na interagdo
com PP. Os efeitos de penetracdo da blindagem molecular da estrutura da dolomita sdo mais
favorecidos, pois os orbitais 3s do magnésio encontram-se com menor energia que os orbitais
4d do calcio presente na calcita. No entanto, a sua complexagdo na estrutura do talco, impede
qualquer tipo de ligacdo intermolecular nesse sitio de interagdo ou penetracao de blindagem.
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Tabela 1: Energia potencial dos sistemas PP/minerais.

Sistema Energia Potencial (J) Sistema Energia Potencial (J)
PP/Quartzo 10,44 PP/Calcita 16,87
PP/ Feldspato 8,21 PP/Dolomita 13,94
PP/Talco 14,45

Pdde-se concluir que cada mineral apresenta interagdo diferenciada com o PP e tal interagdo
refletira em suas propriedades mecanicas. Dessa forma, conhecendo-se previamente a
composi¢ao mineraldgica de um residuo, pode-se utiliza-lo com mais precisdo na formulacao de
um compdsito.
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RESUMO

A geracdo de residuos da extragdo de pegmatito ¢ a elevada dependéncia brasileira da
importagao de fertilizantes minerais reforcam a necessidade de alternativas sustentaveis para o
fornecimento de nutrientes a agricultura. Nesse contexto, objetivou-se avaliar a disponibilidade
de boro proveniente de um residuo da extracdo de pegmatito por meio de ensaio de incubagdo
em Arecia Normal Brasileira (ANB) e solo argiloso durante 150 dias. O experimento foi
conduzido em delineamento fatorial 2 x 3 x 6, utilizando trés doses do material (0, 20 ¢ 40 t
ha™), seis épocas de avaliagdo e quatro repeticdes. A caracterizacdo quimica por ICP-OES
revelou teor de 34.664 mg kg™! de boro (3,5%). A aplicagdo do material promoveu incremento
imediato nos teores de boro disponivel em ambos os substratos, sendo os maiores valores
observados na maior dose aplicada. Entretanto, a dindmica da disponibilidade de boro ndo
evidenciou aumento progressivo dos teores ao longo do periodo de incubagdo, indicando
auséncia de liberacdo gradual nas condi¢des avaliadas. Conclui-se que o residuo da extragdo de
pegmatito apresenta potencial como fonte alternativa de boro, disponibilizando uma fracao
inicial do micronutriente, porém sem incremento continuo da sua disponibilidade ao longo do
tempo.

Palavras-chave: Agrominerais; economia circular; fertilidade do solo; micronutrientes.
ABSTRACT

The waste generated by pegmatite mining and Brazil’s strong dependence on imported mineral
fertilizers highlight the need for sustainable alternative nutrient sources for agriculture. In this
context, this study evaluated boron availability from pegmatite mining waste through an
incubation experiment conducted in Brazilian Standard Sand (BSS) and clay soil over 150 days.
The experiment followed a 2 x 3 x 6 factorial design, comprising three application rates (0, 20,
and 40 t ha™), six evaluation periods, and four replicates. Chemical characterization by ICP-
OES revealed a boron content of 34,664 mg kg (3.5%). The application of the material
resulted in an immediate increase in available boron in both substrates, with the highest values
observed at the highest application rate. However, boron availability did not increase
progressively throughout the incubation period, indicating no evidence of gradual boron release
under the evaluated conditions. The results indicate that pegmatite mining waste has potential as
an alternative boron source, providing an initial readily available boron fraction but without a
continuous increase in boron availability over time.

Keywords: Agrominerals; circular economy; soil fertility; micronutrients.
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1. INTRODUCAO

O Brasil destaca-se entre os maiores produtores de rochas ornamentais do mundo, atividade de
expressiva importancia econdmica, mas que gera elevados volumes de residuos durante o
beneficiamento das rochas (Abirochas, 2026), evidenciando a necessidade de alternativas para
seu aproveitamento. Paralelamente, o agronegdcio brasileiro permanece fortemente dependente
da importagdo de fertilizantes minerais, condi¢ao que eleva os custos de produciao e aumenta a
vulnerabilidade do setor as oscilagdes do mercado internacional (Globalfert, 2021).

Nesse contexto, o aproveitamento de subprodutos da industria de rochas ornamentais como
fontes alternativas de nutrientes representa uma estratégia alinhada aos principios da Economia
Circular, agregando valor aos residuos minerais e reduzindo a dependéncia de insumos externos
(Camara et al., 2021). Entretanto, a baixa solubilidade dos minerais presentes nessas rochas
limita a disponibilidade dos nutrientes as plantas e, consequentemente, sua eficiéncia
agronOmica. Entre esses nutrientes, destaca-se o boro, micronutriente essencial ao crescimento e
ao desenvolvimento vegetal e frequentemente deficiente nos solos brasileiros (Faquin, 2005).

A busca por fontes alternativas de nutrientes para o sistema solo-planta tem adquirido
importancia estratégica para a agricultura brasileira, sobretudo apds as limitagdes no
fornecimento internacional de fertilizantes observadas durante os conflitos entre Russia e a
Ucrania, que evidenciaram a vulnerabilidade da dependéncia nacional de insumos importados.
Nesse cenario, a avaliagdo de materiais minerais ricos em boro provenientes de subprodutos da
cadeia de rochas ornamentais pode contribuir para o desenvolvimento de alternativas mais
sustentaveis, conciliando o aproveitamento de residuos minerais com a diversificagao das fontes
de nutrientes para a agricultura.

2. OBJETIVO

O objetivo deste trabalho foi avaliar a disponibilidade de boro proveniente de um pegmatito, por
meio de ensaio de incubagcdo em Areia Normal Brasileira (ANB) n° 50 (ABNT NBR
7214:2015) e em solo argiloso, durante 150 dias, visando compreender a dinamica temporal do
boro disponivel e o potencial desse material como fonte alternativa desse micronutriente para a
agricultura.

3. METODOLOGIA

O experimento foi conduzido em delineamento fatorial 2 x 3 x 6, constituido por dois substratos
(S1: Areia Normal Brasileira n® 50 — ANB e S2: solo argiloso), trés doses de pegmatito
(D0: 0,00 t ha''; D1: 20,00 t ha™'; D2: 40,00 t ha™) e seis épocas de avaliagdo (EAO, EA30,
EA60, EA90, EA120 e EA150), correspondentes a 0, 30, 60, 90, 120 e 150 dias de incubagao,
respectivamente. O pegmatito foi previamente cominuido conforme a Instrucdo Normativa
MAPA n° 05/2016, sendo utilizado material com 100% das particulas passantes em peneira
ABNT n° 50 (< 0,30 mm). As doses foram definidas de forma a ampliar a sensibilidade do
ensaio para a avalia¢do da disponibilidade de boro proveniente do pegmatito durante o periodo
de incubacdo.

Foram utilizadas quatro repeticdes, totalizando 36 combinagdes fatoriais e¢ 144 unidades
experimentais. Cada unidade experimental foi constituida por 300 g de substrato previamente
seco ao ar, peneirado, homogeneizado ao respectivo tratamento e acondicionado em recipientes
plasticos transparentes. O solo argiloso foi previamente caracterizado quanto aos seus atributos
fisicos e quimicos, enquanto a Areia Normal Brasileira foi utilizada conforme especifica¢do da
ABNT NBR 7214.

As unidades experimentais permaneceram incubadas em casa de vegetagdo, sob incidéncia
indireta de luz solar. Durante todo o periodo experimental, a umidade dos substratos foi mantida
em aproximadamente 60% da capacidade de campo, enquanto a temperatura, a umidade relativa
do ar e a luminosidade ambiente foram monitoradas continuamente por meio de datalogger,
com registros realizados a cada 10 minutos. Em todos os recipientes foi mantida uma pequena
abertura nas tampas para permitir a troca gasosa com o ambiente.
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A cada 30 dias (épocas de avaliagao), foram realizadas as analises da disponibilidade de boro no
substrato. As analises estatisticas foram realizadas no software R (R Core Team, 2025), por
meio de analise de varidancia (ANOVA), sendo as médias comparadas pelo teste de Scott-Knott
ao nivel de 5% de probabilidade.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A analise quimica do pegmatito por ICP-OES evidenciou teor de 34.664 mg kg™ de boro
(3,5%), confirmando que o material constitui uma fonte expressiva desse micronutriente.
Contudo, a presenca de elevados teores totais ndo implica, necessariamente, eclevada
disponibilidade as plantas, uma vez que essa depende da mineralogia da fonte e dos processos
fisico-quimicos que controlam a liberagdo e a permanéncia do elemento na solucdo do solo.
Nesse contexto, a dindmica da disponibilidade de boro foi avaliada por meio do ensaio de
incubacgio.

As doses de pegmatito influenciaram significativamente (p < 0,01) os teores de boro disponivel
em ambos os substratos avaliados (Tabela 1). Em todas as épocas de avaliagao, a aplicagdo do
pegmatito promoveu incremento nos teores de B em relagdo a testemunha (D0), sendo os
maiores valores observados na maior dose aplicada (D2), seguida por D1. Esses resultados
demonstram que o pegmatito apresenta boro potencialmente disponivel ao sistema,
evidenciando seu potencial como fonte alternativa desse micronutriente.

Tabela 1: Disponibilidade de boro em Areia Normal Brasileira (ANB) e solo argiloso
submetidos a aplicacdo de diferentes doses de pegmatito durante 150 dias de incubagao.

Epoca de Avaliagio (dias)
EA0 EA30 EA60 EA90 EA120 EA150
DO 0,0100 cA 0,0500 cA 0,0325 cA 0,0925 cA 0,0950 cA 0,000 cA
D1 0,6025 bA 03425 bB 0,3700 bB 0,6525 bA 04125 bB 0,2600 bB

DOSE

D2 1,0450 aA 07700 aB 0,8275 aB 0,9525 aA 0,7000 aB 0,6450 aB
F 45.3989**
CV% 23.62

Epoca de Avaliacio (dias)
EA0 EA30 EA60 EA90 EA120 EA150
DO 0,2400 cA 03400 cA 0,2525 cA 0,2475 cA 0,3475 DA 0,1700 cA
D1 0,6400 bA 0,5575 DbA 0,5400 bA 0,5350 bA 0,5250 bA 0,4300 DA

DOSE

D2 1,3750 aA 08575 aB 08575 aB 09050 aB 0,8950 aB 0,6725 aC
F 25.5240%*
CV% 21.49

Meédias seguidas pela mesma letra, mintsculas na coluna e maiusculas na linha, ndo diferem entre si pelo teste de
Scott-Knott (p < 0,05). Foi aplicado o Teste de Scott-Knott ao nivel de 5% de probabilidade.

** significativo ao nivel de 1% de probabilidade (p < 0,01).

* significativo ao nivel de 5% de probabilidade (0,01 =<p <0,05).

™ ndo significativo (p >= 0,05).

Entretanto, a dindmica da disponibilidade de boro observada durante os 150 dias de incubagio
ndo evidenciou comportamento compativel com uma fonte de liberagdo gradual. Tanto na Areia
Normal Brasileira quanto no solo argiloso, os maiores teores de B disponivel foram registrados
na instalagdo do experimento (EAO0), especialmente na dose D2, seguidos por oscilagdes e, de
maneira geral, tendéncia de reducdo ao longo do periodo de incubagdo (Figura 1). Apesar das
variacdes observadas entre as épocas de avaliacdo, ndo ocorreu incremento progressivo da
disponibilidade de B, indicando que o pegmatito ndo promoveu aumento continuo da fragdo
disponivel do micronutriente nas condi¢des avaliadas.
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E importante destacar que este estudo avaliou a fragdo operacionalmente disponivel de boro,
determinada pelo método de analise de solo, € ndo o teor total do elemento presente no sistema.
Assim, a redugdo dos teores de B disponivel ao longo da incubagdo ndo deve ser interpretada
como perda do nutriente, uma vez que o experimento foi conduzido em sistema fechado, sem
possibilidade de lixiviagdo. Os resultados sugerem, portanto, que ocorreu redistribuicdo do boro
entre diferentes compartimentos do sistema, reduzindo a fragdo prontamente disponivel sem,
necessariamente, alterar seu conteudo total.

DINAMICA DA DISPONIBILIDADE DE BORO EM AREIA NORMAL BRASILEIRA
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Figura 1: Dinamica da disponibilidade de boro em Areia Normal Brasileira (ANB) e solo
argiloso apos a aplicagdo de diferentes doses de pegmatito durante 150 dias de incubag@o.

Esse comportamento pode ser explicado pela natureza mineralogica do pegmatito. O boro
encontra-se predominantemente associado a minerais borossilicaticos, nos quais estd
incorporado a estrutura cristalina e depende do intemperismo para sua liberacdo. Dessa forma,
apos a disponibilizagdo da fracdo mais labil do material, o sistema tende a estabelecer um novo
equilibrio entre as fases solida e liquida, reduzindo a concentragdo de boro prontamente
extraivel. Além da limitada dissolu¢do do mineral, processos como adsorcdo especifica as
superficies minerais, difusdo para sitios menos acessiveis e envelhecimento quimico
provavelmente contribuiram para a reducdo da disponibilidade do elemento ao longo do tempo.

As oscilagdes observadas durante a incubagdo também podem estar relacionadas as alteragdes
do pH dos substratos decorrentes da aplicagdo do pegmatito. A disponibilidade de boro ¢
fortemente influenciada pelo potencial hidrogenidnico do meio, uma vez que modificagdes no
pH alteram os processos de adsor¢do e dessor¢ao do elemento nas superficies minerais. Assim,
variagdes no pH ao longo da incubag¢do podem ter modificado temporariamente o equilibrio
entre o boro presente na solugdo e aquele retido na fase solida, contribuindo para as flutuagdes

observadas nos teores determinados analiticamente.
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Embora o solo argiloso apresente maior capacidade de reten¢do de boro em razdo de sua maior
superficie especifica e da presenca de 6xidos de ferro e aluminio, o comportamento temporal foi
semelhante ao observado na Areia Normal Brasileira. Em ambos os substratos, verificou-se
incremento inicial da disponibilidade de B apo6s a aplicagdo do pegmatito, seguido por
estabiliza¢do ou redugdo dos teores durante o periodo experimental. Esses resultados sugerem
que, nas condi¢Oes avaliadas, a mineralogia da fonte exerceu maior influéncia sobre a
disponibilidade do boro do que as diferengas texturais entre os substratos.

De forma geral, os resultados evidenciam que o pegmatito apresenta capacidade de
disponibilizar boro imediatamente apds sua aplicagdo, porém ndo evidenciam aumento
progressivo da disponibilidade desse micronutriente durante os 150 dias de incubagdo. Esse
comportamento indica que a fragdo inicialmente disponivel representa apenas uma parcela do
boro presente no material, permanecendo a maior parte do elemento retida na estrutura mineral
e, consequentemente, indisponivel em curto prazo.

5, CONCLUSAO

O pegmatito apresentou capacidade de disponibilizar boro imediatamente apos sua aplicagdo,
evidenciando seu potencial como fonte alternativa desse micronutriente. No entanto, a dindmica
da disponibilidade de boro durante os 150 dias de incubagdo ndo evidenciou aumento
progressivo dos teores disponiveis, indicando auséncia de liberagdo gradual nas condigdes
avaliadas. Esses resultados demonstram que o material apresenta uma fra¢do de boro
prontamente disponivel, enquanto a maior parte do elemento permanece retida na estrutura
mineral ou em formas menos disponiveis ao longo do periodo de incubacao.

6. AGRADECIMENTOS

O autor agradece ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnologico (CNPq)
pela concessdo da bolsa de Iniciagdo Cientifica; ao Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), em
especial, a equipe do Laboratdério Multiusuario de Solos (LABSOL), pelo suporte técnico; aos
pesquisadores Leonardo Silveira e Guilherme Camara, pela orientagdo da pesquisa.

7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ABIROCHAS - Associagdo Brasileira da Indastria de Rochas Ornamentais. Exporta¢des e
Importagdes Brasileiras de Rochas Ornamentais: Informe 06/2026. Brasilia: Abirochas, 2026.

BRASIL. Instru¢do Normativa numero 5, de 10 de mar¢o de 2016: estabelece as regras sobre
definicdes, classificacdo, especificacdes e garantias, tolerancias, registro, embalagem, rotulagem
e propaganda dos remineralizadores e substratos para plantas, destinados a agricultura. Brasilia:
Governo Federal; 2016.

CAMARA, G. R.; FAITANIN, B. X,; SILVEIRA, L. L. L.; CHIODI FILHO, C.; SANTOS, E.
S. Utiliza¢do de rochas ornamentais ricas em minerais potassicos como fonte alternativa de
insumo agricola via rochagem — Parte I. Rio de Janeiro: CETEM/MCTI, 2021.

FAQUIN, V. Nutrigdo mineral de plantas. Lavras: UFLA/FAEPE, 2005.

GLOBALFERT. Outlook GlobalFert 2021: 2° reporte anual do mercado de fertilizantes — 2021.
Brasilia: GlobalFert, 2021.

R CORE TEAM. R: A language and environment for statistical computing. Vienna: R
Foundation for Statistical Computing, 2025.

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 92



CARACTERIZACAO ESTRUTURAL, TERMICA E RENDIMENTO DE
BIOFLOCULANTES EXTRAIDOS DE PALMA FORRAGEIRA

STRUCTURAL, THERMAL AND YIELD CHARACTERIZATION OF
BIOFLOCCULANTS EXTRACTED FROM FORAGE PALM

Gustavo Felipe da Silva
Aluno de Graduagdo de Engenharia Quimica, 12° periodo
Universidade do Estado do Rio de Janeiro
PIBITI/CETEM: Fevereiro de 2026 a Agosto de 2026
silva.gustavo 1(@graduacao.uerj.br

Silvia Cristina Alves Franca
Orientadora, Engenheira Quimica, D.Sc.
sfranca@cetem.gov.br

Antonio Gutiérrez Merma
Coorientador, Engenheiro Quimico, D.Sc.
amerma@cetem.gov.br

RESUMO

Este estudo avaliou o impacto dos métodos de precipitagdo etanodlica e liofilizagdo nas
propriedades estruturais, térmicas e no rendimento da mucilagem de palma forrageira (Opuntia
ficus-indica L.) visando sua aplicagdo como biofloculante. Apds a extracdo aquosa por
maceragdo, a mucilagem foi isolada por: precipitagdo etandlica ¢ seca em estufa a 40°C ou
apenas por liofilizagdo, sendo caracterizada por FTIR, TGA/DTG e rendimento. A analise de
FTIR revelou que a liofilizagdo preservou os grupos funcionais originais da planta, sugerindo
que a precipitag¢do reduziu seletivamente carbonilas e carboxilatos. O TGA/DTG mostrou que o
extrato precipitado apresentou uma degradacdo térmica simplificada em apenas duas etapas,
enquanto o liofilizado degradou-se em cinco etapas, refletindo uma mistura multicomponente
complexa. O rendimento da liofiliza¢do mostrou-se superior, alcangando 0,488% em
comparagdo com 0,025% da precipitagdo etandlica. Conclui-se que a liofilizagdo mostrou maior
preservagdo estrutural e recuperacdo dos compostos hidrossoliiveis da palma e maior
rendimento.

Palavras chave: Opuntia ficus-indica, biofloculante, liofilizacéo.

ABSTRACT

This study evaluated the impact of ethanolic precipitation and freeze-drying methods on the
structural and thermal properties, as well as the yield, of forage palm mucilage (Opuntia ficus-
indica L.) aiming for its application as a bioflocculant. Following aqueous extraction by
maceration, the mucilage was isolated either by ethanolic precipitation (followed by oven
drying at 40°C) or by freeze-drying alone, and then characterized by FTIR, TGA/DTG, and
extraction yield. FTIR analysis revealed that freeze-drying preserved the original functional
groups of the plant, whereas precipitation selectively reduced carbonyls and carboxylates.
TGA/DTG showed that the precipitated extract exhibited a simplified thermal degradation in
only two stages, while the freeze-dried extract degraded in five stages, reflecting a complex
multi-component mixture. The freeze-drying yield proved to be superior, reaching 0.488%
compared to 0.025% for ethanolic precipitation. In conclusion, freeze-drying proved to be more
effective for the structural preservation and recovery of the palm’s water-soluble compounds, as
well as providing higher yields.

Keywords: Opuntia ficus-indica, bioflocculant, freeze-drying.
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1. INTRODUCAO

O tratamento de efluentes fundamenta-se tradicionalmente em coagulantes e floculantes
sintéticos ou inorganicos como a poliacrilamida, contudo, preocupagoes ambientais ¢ de saude
publica surgem devido a carcinogenicidade e neurotoxicidade de mondomeros residuais de
acrilamida (Tepe; Cebi, 2019). Nesse cenario, os biofloculantes vegetais, como a mucilagem de
Opuntia ficus-indica L., composta por polissacarideos complexos e fragdes proteicas (Da Costa
et al., 2025), emergem como alternativas atoxicas, biodegradaveis e renovaveis (Yin, 2010).
Tais macromoléculas promovem a aglomeracdo e sedimentagdo de particulas coloidais por
mecanismos como neutraliza¢do de cargas e ponte polimérica através de seus grupos funcionais
(Koul et al., 2022). Contudo, dada a sua complexidade estrutural, a caracterizagao por FTIR ¢
essencial para identificar variacdes funcionais estruturais entre os diferentes tratamentos,
enquanto a analise térmica (TGA) integra a caracterizagdo do material ao avaliar a estabilidade
da matriz e sua viabilidade para outros métodos e condigdes de secagem, permitindo prever seus
mecanismos de atuagdo e aplicagdo.

Apesar das vantagens ambientais, o extrato aquoso bruto de mucilagem /n Natura apresenta alto
teor de agua ¢ elevadas taxas de matéria organica, o que o torna altamente susceptivel a
proliferagdo microbiana e a degradagdo bioldgica em curto tempo de armazenamento. Assim, a
secagem por liofilizagdo torna-se indispensavel para remover a umidade livre, inibindo a rapida
degradagdo microbiologica, permitindo estender a vida util do material (Nakra; Tripathy;
Srivastav, 2025) e garantir a conservacdo de suas propriedades estruturais originais sem
alteragdes significativas. Além disso, viabiliza o armazenamento em po, o que facilita o
transporte, 0 manuseio e a padronizacdo das doses para a aplicagdo em escala.

2. OBJETIVOS

Avaliar a influéncia de diferentes métodos de obtengdo da mucilagem de palma forrageira
(precipitagdo etandlica e liofilizagdo) no rendimento e nas propriedades estruturais e térmicas do
material para aplicagdo como biofloculante.

3. METODOLOGIA
3.1. Coleta e Preparo da Matéria-prima

Os cladodios de Opuntia ficus indica L. foram higienizados, sanitizados com NaClO (15 mL/L)
e enxaguados. Uma fracdo foi reservada para analise in natura.

3.2. Processamento e Extracio da Mucilagem

O restante do material higienizado foi cortado em cubos e submetido a extragdo aquosa por
maceragdo, utilizando agua destilada na propor¢do 1:1 (m/v) a temperatura ambiente (~25°C).
Apds 72 h, o extrato bruto foi recuperado por meio de filtragdo a vacuo, esse procedimento foi
realizado para cada tratamentos subsequente.

Para o extrato precipitado, o etanol comercial foi vertido no extrato aquoso na proporgao
volumétrica de 1:1 (v/v) sob agitacdo constante para promover a precipitacdo da mucilagem.
O precipitado foi isolado por filtragdo, transferido para placas de Petri e seco em estufa com
circulagdo de ar a 40°C por 24 h.

Para o extrato liofilizado, o extrato aquoso foi previamente congelado a -80 °C e, em seguida,
submetido a secagem por sublima¢do em um liofilizador (Modelo L101, Liotop), operando sob
vacuo. O biofloculante em p6 obtido foi armazenado em dessecador até o0 momento das analises.

3.3. Caracterizaciao dos Biofloculantes

As andlises de FTIR foram realizadas em um espectrometro Frontier (PerkinElmer) utilizando
um acessorio de Refletancia Atenuada Total (ATR) com cristal de germanio. Os espectros
foram obtidos na regido de 4000 a 650 cm™, com resolugdo de 4 cm” e actmulo de 256
varreduras, operando em temperatura ambiente.
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As analises de termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG) foram executadas em um
analisador térmico simultdneo (Modelo STA, Netzsch). As amostras foram aquecidas de 25 a
600 °C sob taxa de aquecimento de 5 °C/min, utilizando atmosfera de gas nitrogénio (N,).

3.4. Determinacio do Rendimento do Processo

O rendimento de extragdo do biofloculante para os tratamentos Precipitado e Liofilizado foi
determinado com base na relacdo entre a massa seca obtida ao final do processo ¢ a massa
inicial de cladddios de palma utilizada em cada extragdo. O calculo expressa o percentual de
matéria seca recuperada em relacdo a matéria-prima integral (In natura), sendo realizado por
meio da equagéo.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Analise por Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

Os espectros das amostras In natura, Precipitado e Liofilizado mostram diferencgas estruturais e
conformacionais significativas em razdo dos métodos de extragdo, ainda apresentando as bandas
caracteristicas de materiais lignoceluldsicos e polissacaridicos vegetais reportados para o género
Opuntia (Mannai et al., 2024).
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Figura 1: Analises de FTIR para amostras: /n Natura, Precipitada e Liofilizada.

Na regido de alto nimero de onda, entre 3600 e 3200 cm™, as amostras processadas apresentam
uma redugdo de intensidade da banda atribuida ao estiramento de O-H, proveniente da umidade
presente (Da Costa et al., 2025). Os estiramentos em 2920 e 2851 cm™, sdo picos associados ao
estiramento de grupos alifaticos (C-H), representando os polissacarideos do material, os quais
apresentam reducdo ou desaparecimento no extrato precipitado. Isso sugere uma maior
seletividade do solvente alcoodlico, retendo preferencialmente fragdes hidrossoluveis especificas
e deixando certos polissacarideos alifaticos menos expressivos nessa matriz final. Na regido de
carboxilas, o extrato liofilizado conservou e intensificou as bandas relativas ao estiramento C=0
de acidos protonados e ésteres (1740 cm™) e ao ion carboxilato -COO™ (1593 cm™) presentes In
Natura (1733 cm™ e 1616 cm™). Ja o precipitado apresentou reducio expressiva, o que sugere,
novamente, uma precipitagdo seletiva no processo de precipitagdo das espécies.

Na regido de impressio digital (1500 cm™ a 900 cm™), a amostra liofilizada apresentou
desdobramento em multiplos picos, em contraste com a banda tnica em ~1045 cm™ das demais
amostras.

Na regido de menor numero de onda, as amostras /n Natura e extrato precipitado exibem um
pico em 1045 e 1042 cm™, respectivamente, que corresponde a vibragdo de estiramento (C-O)
de éteres (ligagdes glicosidicas) e alcoois. Na amostra liofilizada, essa regido é segmentada em
multiplos picos.
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4.2. Analise Termogravimétrica (TGA/DTG)
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Figura 2: Analises de TGA/DTG para amostra /n Natura, Precipitada e Liofilizada.

As curvas TGA/DTG revelam que o método de isolamento influencia a estabilidade e a
complexidade molecular da mucilagem. O primeiro evento térmico (< 150 °C) em todas as
amostras refere-se a evaporagdo da agua livre e ligada (Nkosi; Tabit, 2026), com menor perda
na amostra liofilizada (8,3%) comparada a precipitada (12,5%), sugerindo uma maior eficiéncia
de secagem por sublimagéo.

O evento principal de decomposi¢do (200 °C a 400 °C) corresponde a depolimerizagdo dos
polissacarideos (Da Costa et al., 2025). O extrato precipitado exibiu um comportamento térmico
altamente homogéneo, realizado em apenas duas etapas, com uma degradacdo de 60,9%
concentrada em ~300 °C e menor residuo a 600 °C (26,6%). Isso sugere que a adi¢do de etanol
tenha promovido o isolamento seletivo de uma fracdo polissacaridica purificada e de
composi¢do uniforme. Em contrapartida, o extrato liofilizado apresentou decomposigdo em
cinco estagios distintos, gerando 34,0% de residuo final. Esse perfil multicomponente confirma
que a liofilizag¢do manteve as propriedades ¢ a integridade da matriz original sem causar
degradacdes estruturais (Nkosi; Tabit, 2026).

4.3. Determinacido do Rendimento do Processo

A partir de 500 mL de extrato aquoso bruto para cada tratamento a partir de uma massa inicial
de aproximadamente 800 g de cladddios de palma forrageira In Natura. Apds a aplicagdo dos
respectivos métodos de purificagdo e secagem, a massa final de material seco obtida para o
tratamento precipitado foi de 0,2 g (rendimento de 0,025%) e o tratamento liofilizado produziu
3,9 g (rendimento de 0,488%).

A precipitagdo por via etanolica sugere uma maior seletividade, isolando uma fracdo especifica
dos componentes originais. Por outro lado, a liofilizacdo direta do extrato aquoso sugere a
preservacdo e conservagdo da totalidade dos solutos polares e compostos hidrossoluveis
originalmente presentes no extrato aquoso.

Os baixos rendimentos observados para ambos os métodos sdo atribuidos, principalmente, a
natureza dos cladodios de Opuntia ficus-indica, que possuem elevado teor de umidade, 75-90%
da massa In Natura (Inglese et al., 2017), dependendo da temporada, e remogao da casca.

5, CONCLUSOES

As analises estruturais e térmicas sugerem que as rotas de obtengdo influenciam diretamente a
composicao e a complexidade das matrizes extraidas. Enquanto a precipitagdo etandlica sugere
uma maior seletividade na purificagao seletiva da fragdo polissacaridica, a liofilizagdo preservou
com maior fidelidade a integridade estrutural, a diversidade de grupos funcionais ¢ a
complexidade da matriz vegetal original.
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A liofilizacdo demonstrou uma eficiéncia de recuperacdo de matéria seca superior a via
etandlica. Portanto, a liofilizacdo sugere-se como a rota mais promissora para a obtengdo da
mucilagem de Opuntia ficus-indica, sendo recomendada para estudos posteriores voltados a
aplicagdo no tratamento de efluentes como biofloculante, com a realizacdo de ensaios de
sedimentagdo para confirmar se os métodos de obtengdo e as variagdes estruturais observadas
causam impacto direto na eficiéncia de floculagdo ¢ o efeito do tempo de vida do material
devido a rapida degradacao da palma.
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RESUMO

A diminui¢do dos teores e a maior complexidade dos minérios tém levado & necessidade de
circuitos de beneficiamento mais elaborados, resultando no aumento dos custos de
implementagdo e operagdo. Uma das alternativas para reducdo desses custos é a pré-
concentragdo, que busca eliminar material com pouco ou nenhum mineral de minério antes da
moagem. Porém, ndo ha uma metodologia capaz de avaliar a aplicagdo da pré-concentragdo
utilizando pouca massa nos ensaios, de modo a ser aplicada em etapas iniciais de projetos e para
pequenas mineradoras. Este trabalho visa caracterizar um minério de cromo apenas com
técnicas ndo destrutivas, de modo a observar a viabilidade do uso de pré-concentragdo. Foram
analisadas 100 particulas individualmente em duas amostras de alimentacdo de diferentes
pontos do circuito industrial, uma de teor mais elevado e outra de teor mais baixo, avaliando
massa especifica, suscetibilidade magnética, mapeamento elementar por microfluorescéncia de
raios X (WFRX) e teor por fluorescéncia de raios X portatil (p-FRX). Nenhum parametro isolado
foi suficiente para classificar as particulas, sendo necessaria a avaliagdo conjunta e sequencial
das técnicas realizadas. Essa abordagem resultou em 49 particulas classificadas como minério e
51 como estéril na amostra de maior teor, ¢ 11 como minério € 89 como estéril na amostra de
menor teor, mostrando o potencial da metodologia para a avaliagdo de pré-concentracao.

Palavras chave: Pré-concentragao; minério de cromo; técnicas ndo destrutivas.

ABSTRACT

The decline in ore grades and the increasing complexity of orebodies have led to the need for
more elaborate beneficiation circuits, resulting in higher implementation and operational costs.
One alternative for reducing these costs is pre-concentration, which seeks to eliminate material
with little or no ore mineral content prior to grinding. However, there is no methodology
capable of assessing the applicability of pre-concentration using small sample masses, so that it
can be applied in early project stages and by small mining companies. This work aims to
characterize a chromium ore using only non-destructive techniques, in order to assess the
feasibility of applying pre-concentration. 100 particles were individually analyzed in two feed
samples from different points of the industrial circuit, one of higher grade and one of lower
grade, evaluating specific gravity, magnetic susceptibility, elemental mapping by X-ray
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microfluorescence (UWXRF), and grade by portable X-ray fluorescence (p-XRF). No single
parameter was sufficient to classify the particles, requiring a joint and sequential evaluation of
the techniques performed. This approach resulted in 49 particles classified as ore and 51 as
waste in the higher-grade sample, and 11 as ore and 89 as waste in the lower-grade sample,
demonstrating the potential of the methodology for pre-concentration assessment.

Keywords: Pre-concentration; chromium ore; non-destructive techniques.

1. INTRODUCAO

Com o passar dos anos ¢ o aumento populacional, houve um aumento do consumo de bens
minerais. Esse fato somado a queda dos teores dos minérios, resultou no uso de materiais de
processamento cada vez mais complexo com, por exemplo, liberacdo mais fina (NORGATE;
HAQUE, 2013; BEARMAN, 2013), tornando o beneficiamento mais custoso.

A pré-concentracao surge como uma op¢ao de viabilizagdo de novos projetos ou prolongamento
da vida 1til de operacdes existentes. Trata-se da inser¢do de uma separagdo antes da moagem,
de modo a rejeitar a parcela do material com nenhum ou quase nenhum teor do mineral de
interesse, ainda em granulometria grossa. Diversas técnicas podem ser empregadas, como
peneiramento, separacdo magnética ou densitaria e sensores ore sorters (SANCHES;
BERGERMAN, 2024).

A transicdo energética destacou os minerais criticos e estratégicos: substancias de alta
relevancia econdmica e tecnologica, cuja oferta ¢ considerada vulneravel quanto ao
fornecimento (IBRAM, 2025). No Brasil, o cromo ¢ um mineral estratégico (ANM, 2025), ¢ a
FERBASA ¢ a unica produtora de ferroligas de cromo. Ela utiliza pré-concentragdo em sua
operagdo industrial (SAMPAIO; LUZ; LINS, 2001; SARUBBI et al., 2024), tornando-se um
relevante estudo de caso.

O uso da pré-concentracgdo, contudo, demanda estudos técnicos e econdmicos detalhados, que
tradicionalmente requerem altos volumes de amostra e de investimentos (DUNCAN; DEGLON,
2022; NORTHERN MINER, 2022). Isso, muitas vezes, torna inviavel sua avaliacdo em estagios
iniciais de projeto. Diante disso, metodologias simplificadas, baseadas em técnicas ndo
destrutivas de analise quimica, tém sido investigadas como forma de contornar essa limitagao,
permitindo o uso das mesmas particulas em multiplos ensaios (SANCHES et al., 2025).

2. OBJETIVOS

O objetivo deste projeto de pesquisa foi validar uma metodologia simplificada e de baixo custo
com o propodsito de avaliar a aplicabilidade de operacdes de pré-concentragdo. Para tal, foi
realizado um estudo de caso com um minério de cromita.

3. MATERIAIS E METODOS

O material de estudo € um minério de cromo do Complexo de Jacurici, tendo a cromita como
mineral de interesse e silicatos e oxidos de ferro como ganga. As amostras foram coletadas na
alimentagdo, concentrado e rejeito em duas etapas do circuito: RX03 e RX05/06. Foram seis
pontos amostrados. As amostras da alimentag@o foram britadas de maneira estagiada em circuito
fechado na faixa granulométrica de 22,4+19,1 mm e 100 particulas foram selecionadas por pilha
alongada, lavadas com agua deionizada, secas a 100°C e numeradas sequencialmente.

Como referéncia, uma aliquota de cada amostra foi pulverizada (<75 pm) e analisada por FRX
em equipamento PANalytical Axios Max (pastilhas fundidas). A mineralogia foi avaliada por
DRX pelo método do p6 (Bruker D4 Endeavor, radiagdo Co Ka, 35 kV/40 mA, gonidmetro de
5° a 80° 20, passo de 0,02° e 1 s/passo), utilizando o software Bruker AXS Diffrac.Plus com a
base PDF02 (ICDD, 2006).

A massa e massa especifica foram medidas em triplicata em balanga Shimadzu AY220 com kit
hidrostatico.
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Para as 100 particulas de cada amostra foi realizada a fluorescéncia de raios X portatil (p-FRX)
com espectrometro Bruker Tracer 5i (dnodo de Rh, spot de 8 mm), operando no modo
GeoMining OxideConcentrations (6—50 kV; 4,5-200 pA). Quatro medidas foram realizadas em
pontos distintos de cada particula, sendo o teor final determinado pela média aritmética das
leituras.

A suscetibilidade magnética das particulas foi medida com um Kappameter portatil (modelo
KT-9, Exploranium G.S. Limited), equipado com um oscilador LC de 10 kHz e sensibilidade de
leitura de 1x107° unidades SI (Exploranium G.S. Limited, 1997). Como o equipamento fornece
a leitura em suscetibilidade volumétrica (valor adimensional), foi necessario converté-la em
suscetibilidade magnética especifica (yespecifica) para possibilitar a comparagdo com a
mineralogia das particulas. Para isso, o valor lido foi multiplicado por um fator de 1000 e por
4w, ajustando-o a ordem de grandeza (10°°) e ao sistema de unidades usados na literatura
(PARFENOFF et al., 1970), e em seguida dividido pela massa especifica de cada particula,
obtendo assim o valor normalizado por massa.

O mapeamento elementar superficial foi executado em espectrometro de microfluorescéncia de
raios X (WFRX) M4 Tornado Plus — Bruker (50 kV, 600 pA, 10 ms/pixel, pixel de 200 pm), em
grupos de 33-34 particulas fixadas com massa adesiva de polibutileno. Os mapas elementares
de cromo gerados pelo pFRX foram processados no ImagelJ: cada particula foi delimitada com a
ferramenta Freehand (ROI manager) e, sobre o mapa de Cr, foi usada a fungdo Color Threshold
(Hue 0-20, Saturation 100-255, Brightness 50-255) para segmentar seletivamente o a cor
referente ao cromo. A drea foi quantificada e convertida em teor quimico pelo fator
estequiométrico da cromita.

A analise dos dados foi realizada com o auxilio de programacdo a partir de linguagem Python
por meio do software Jupyter Notebook, para a geracdo de graficos de correlagdes e outras
ferramentas estatisticas dos resultados.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 apresenta os teores médios de Cr nas trés técnicas utilizadas - FRX Classico,
Microfluorescéncia da raios X/ImagelJ e FRX Portatil.

Tabela: Informagdes de teores das técnicas utilizadas.

RX03 RX05/06
pFRX p-FRX FRX pFRX p-FRX FRX
Teor minimo (%) 0,00 0,02 - 0,00 0,00 -
Teor maximo (%) 45,80 23,42 - 45,43 20,73 -
Teor médio calculado (%) 21,26 9,01 - 4,57 1,94 -
Teor analisado (%) - - 12,11 - - 4,04

Como mostra a Tabela 1, a uFRX superestima os teores em relacdo a p-FRX, tanto no valor
médio quanto no maximo. Para quantificar o Cr a partir das imagens do ImageJ, os percentuais
de cromita foram convertidos por estequiometria (fator 0,46459). Em ambas as amostras, a
razdo entre o teor médio de Cr obtido por pFRX e por p-FRX foi de 2,36, sugerindo uma
relag@o proporcional constante entre os dois métodos.

Para avaliar a relagdo entre o teor de Cr no p-FRX e as demais variaveis ndo destrutivas, foram
construidos os graficos de dispersdo da: Figura 1: suscetibilidade magnética especifica,
Figura 2: massa especifica e Figura 3: teor de Cr por uFRX/Image].
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suscetibilidade magnética e teor massa especifica e teor de Cr pFRX x uFRX para amostra
de Cr determinado por FRX determinado por FRX portatil na RXO03.
portatil na amostra RX03. amostra RX03.

A classificagdo das particulas em minério e estéril foi construida a partir da avaliacdo conjunta e
sequencial de trés critérios: suscetibilidade magnética, massa especifica e teor de Cr (p-FRX e
uFRX).

Como primeiro critério, avaliou-se a suscetibilidade magnética, que apresentou correlacdo baixa
com o teor de Cr (R>=0,158) (Figura 1), provavelmente pela presen¢a de magnetita, mineral
que compde a ganga € possui resposta magnética muito maior que a da cromita. A cromita
apresenta suscetibilidade magnética média de 100 cm¥/g 10, enquanto a magnetita varia entre
20.000 cm¥/g 10° e 80.000 cm*/g 10°. Observou-se no grafico uma faixa especifica onde
particulas com alta suscetibilidade magnética também apresentaram baixa massa especifica e
menor teor de Cr, indicando a presenca de magnetita associada a ganga. Com base nesse padrao,
adotou-se um corte em 7.500 cm*g 10 na suscetibilidade magnética: valores acima desse
limite foram considerados estéril.

Como segundo critério, aplicou-se a massa especifica sobre as particulas classificadas como
minério pela suscetibilidade: aquelas com massa especifica abaixo de 3 g/cm® foram
consideradas estéril. Esse critério é consistente com a diferenca de densidade entre a cromita
(~4,8 g/cm®) (WEBMINERAL, 2026) ¢ os principais minerais de ganga da amostra, como
quartzo e serpentina (~2,6-2,7 g/cm?): particulas mais densas tendem a apresentar maior teor de
Cr, o que se confirma na correlagdo entre massa especifica e teor de Cr por p-FRX (Figura 2),
de R2=0,878 na RX03 e R =0,761 na RX05/06.

Por fim, como terceiro critério, o teor de Cr foi avaliado por p-FRX e puFRX, técnicas que
apresentaram boa correlagdo entre si (Figura 3): R? = 0,837 na RX03 e R? = 0,875 na RX05/06),
consistente com a razdo proporcional identificada na Tabela 1. A partir do mapeamento
superficial de Cr por pFRX, em conjunto com o teor de p-FRX, aplicou-se o critério de
classificacdo por teor (< 3% estéril; 3—7% intermediario; > 7% minério reprocessavel):
particulas com detecgdo de Cr na superficie mapeada e teor de p-FRX de acordo com o critério
adotado foram consideradas minério.

Essa andlise conjunta resultou em 49 particulas classificadas como minério e 51 como estéril na
RXO03, ¢ 11 como minério ¢ 89 como estéril na RX05/06, amostra de teor consideravelmente
mais baixo. Na RX03, foi rejeitada uma massa de 42,5%, elevando o teor do concentrado de
9,01% para 15,07% de Cr, com recuperagdo metalirgica de 96,16%. Ja na RX05/06, foi
rejeitada uma massa ainda maior, de 87,1%, e mesmo com uma recuperagdo metalirgica mais
baixa (68,78%), explicada pelo teor de alimentacdo ja ser baixo, o teor do concentrado subiu de
1,94% para 10,33% de Cr.

Os resultados indicam que as técnicas ndo destrutivas avaliadas apresentam potencial para
serem utilizadas de forma complementar ou substituivel entre si na etapa de avaliagdo de pré-
concentracdo, permitindo a escolha do método mais acessivel ou mais adequado as condigdes do
material estudado.
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5. CONCLUSOES

Os resultados apresentaram boa identificacdo das propriedades intrinsecas das particulas por
meio de técnicas ndo destrutivas. Observou-se, porém, que nenhum parametro isolado foi
suficiente para classificar as particulas em minério e estéril, sendo necessaria uma avaliagdo
conjunta das técnicas. Essa abordagem combinada resultou em 49 particulas classificadas como
minério € 51 como estéril na RX03, e 11 como minério € 89 como estéril na RX05/06, com
recuperagdo metalirgica de 96,2% e 68,8%, respectivamente, reforcando o potencial da
metodologia.
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RESUMO

O desenvolvimento de projetos minerais em fases iniciais frequentemente enfrenta a limitada
disponibilidade de amostras para ensaios em escala piloto. A Mini Planta Piloto (MPP) surge
como uma alternativa para simular circuitos continuos de flotagdo utilizando quantidades
reduzidas de material, da ordem de centenas de quilogramas. Este trabalho avaliou a
aplicabilidade da MPP para o minério sulfetado de cobre do Projeto Furnas (ERO Copper),
localizado na Provincia Mineral de Carajas (PA). A amostra, com teor médio de 0,7% Cu, foi
submetida a uma campanha de flotagdo continua de dois dias, utilizando aproximadamente 250
kg de material, em um circuito composto pelas etapas Rougher, Scavenger da Rougher, Cleaner
1, Scavenger da Cleaner 1, Cleaner 2 e Cleaner 3, com remoagem do concentrado Rougher.
Os ensaios alcangaram teores de concentrado final entre 20 ¢ 30% Cu e recuperacdo metalurgica
média de 80%. O monitoramento continuo permitiu correlacionar as variagdes no teor do
concentrado com ajustes operacionais realizados, como dosagem de coletor, rotagdo do moinho
de remoagem e porcentagem de so6lidos, demonstrando a flexibilidade da MPP para otimizacao
de parametros. A MPP mostrou-se uma ferramenta estratégica para projetos greenfield,
viabilizando a obtencdo de balangos de massa, 4gua e consumo de reagentes com reduzida
demanda de amostra, gerando dados confidveis para validagdo de circuitos e reducdo de
incertezas em etapas posteriores de engenharia.

Palavras chave: Flotagdo, mini planta piloto, minério de cobre, projeto greenfield.

ABSTRACT

The development of mineral projects in early stages often faces limited sample availability for
pilot-scale testing. The Mini Pilot Plant (MPP) emerges as an alternative to simulate continuous
flotation circuits using reduced amounts of material, in the order of hundreds of kilograms. This
study evaluated the applicability of the MPP for the sulfide copper ore from the Furnas Project
(ERO Copper), located in the Carajas Mineral Province (PA). The sample, with an average
grade of 0.7% Cu, was submitted to a two-day continuous flotation campaign, using
approximately 250 kg of material, in a circuit comprising the Rougher, Rougher Scavenger,
Cleaner 1, Cleaner 1 Scavenger, Cleaner 2, and Cleaner 3 stages, with regrinding of the
Rougher concentrate. The tests achieved final concentrate grades between 20 and 30% Cu and
an average metallurgical recovery of 80%. Continuous monitoring allowed correlating
variations in concentrate grade with operational adjustments performed, such as collector
dosage, regrinding mill speed, and solids percentage, demonstrating the flexibility of the MPP
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for parameter optimization. The MPP proved to be a strategic tool for greenfield projects,
enabling the obtainment of mass, water, and reagent consumption balances with reduced sample
demand, generating reliable data for circuit validation and uncertainty reduction in subsequent
engineering stages.

Keywords: Flotation, mini pilot Plant, copper ore, greenfield project.

1. INTRODUCAO

O desenvolvimento de projetos minerais depende da realizagdo de estudos tecnologicos que
permitam definir e otimizar rotas de beneficiamento antes da implantacdo de uma unidade
industrial. Quando ha disponibilidade de amostra e recursos, os ensaios em escala piloto
representam a etapa de maior representatividade no desenvolvimento de processos, uma vez que
permitem reproduzir as condigdes operacionais de uma planta de beneficiamento e gerar
informacdes para o dimensionamento de equipamentos e validagdo do circuito
(MACDONALD; HELLYER; HARPER, 1985). Entretanto, em projetos greenfield, a
disponibilidade de amostras normalmente ¢ restrita aos testemunhos de sondagem ou a
pequenas quantidades de minério, tornando inviavel a realizacdo de campanhas em escala piloto
convencional, que demandam dezenas a centenas de toneladas de material (SEPPALA et al.,
2016).

Buscando reduzir essa lacuna entre os ensaios de bancada e as plantas piloto convencionais, foi
desenvolvida a Mini Planta Piloto (MPP), originalmente pela Canadian Process
Technologies (CPT), posteriormente incorporada pela Eriez. A MPP foi concebida para simular
circuitos continuos de flotagdo utilizando reduzidas quantidades de amostra, possibilitando a
obtencao de parametros de processo, como tempos de residéncia, distribui¢do da carga
circulante e balangos de massa ¢ metalargicos, normalmente associados a ensaios em escala
piloto (SEPPALA et al., 2016; OHENOJA et al., 2023). Estudos recentes demonstram que
ensaios em mini-piloto sdo capazes de fornecer resultados representativos do comportamento
continuo do processo, com recuperagdes comparaveis as obtidas em escala industrial
(MATIOLO et al., 2025).

O Projeto Furnas, pertencente & ERO Copper e localizado na Provincia Mineral de Carajas
(PA), corresponde a um depdsito do tipo Iron Oxide Copper Gold (IOCG), cuja mineralizagdo ¢é
composta predominantemente por calcopirita e bornita (RPM ADVISORY SERVICES, 2024).
Assim como em diversos empreendimentos minerais em fase de desenvolvimento, a
disponibilidade de amostras para estudos tecnologicos ¢ limitada, tornando necessaria a
utilizagdo de metodologias capazes de fornecer informagdes confiaveis para o desenvolvimento
do circuito de beneficiamento sem demandar grandes quantidades de minério.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo avaliar a aplicabilidade da Mini Planta Piloto de flotagdo
para o minério sulfetado de cobre do Projeto Furnas, analisando os resultados metaltrgicos
obtidos e discutindo as potencialidades e limitacdes dessa metodologia para o desenvolvimento
de circuitos de flotagdo em projetos com disponibilidade restrita de amostra.

3. METODOLOGIA
3.1. Amostra

A amostra utilizada neste estudo é proveniente do localizado em Carajas (PA), e consiste em um
minério sulfetado de cobre predominantemente composta por calcopirita e bornita como
portadores de cobre. A amostra foi recebida na forma de testemunhos de furo de sonda, e
posteriormente homogeneizada e caracterizada quanto a composi¢do quimica em laboratorio
externo, e a distribui¢do granulométrica, por peneiramento a imido.
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3.2. Ensaios de flotacido

Os ensaios de flotagdo continua foram conduzidos no CETEM, utilizando uma Mini Planta
Piloto. O circuito compreendeu as etapas Rougher, Scavenger da Rougher, Cleaner 1,
Scavenger da Cleaner 1, Cleaner 2 ¢ Cleaner 3. Os pardmetros operacionais (tempo de flotagéo,
% solidos, pH, reagentes e dosagens) foram estabelecidos conforme rota definida para o projeto.
Durante a operacao, amostras foram coletadas a cada hora para monitoramento do desempenho
e calculo dos balangos de massa e metalirgico.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A amostra utilizada nos ensaios em MPP apresentou teor de 0,7% Cu, e tem como principais
contaminantes o SiO, e Fe,0s3, com teores de, respectivamente, 53 e 33%. A amostra britada
apresentou Py, de 2,8 mm, sendo que aproximadamente 24% da massa encontrava-se abaixo de
106 um. Com base nos estudos preliminares realizados com essa amostra, definiu-se a etapa de
moagem visando a reducdo de todo o material até uma granulometria de Py, igual a 106 um,
condi¢do previamente estabelecida para os ensaios subsequentes.

Os ensaios foram conduzidos na Mini Planta Piloto do CETEM, utilizando aproximadamente
250 kg de amostra, com campanha operacional de dois dias. O circuito de flotacdo empregado
compreendeu as etapas Rougher, Scavenger da Rougher, Cleaner 1, Scavenger da Cleaner 1,
Cleaner 2 e Cleaner 3, sendo o concentrado desta ultima tido como o concentrado final.
O circuito incluiu ainda uma etapa de remoagem do concentrado Rougher antes da alimentagdo
no Cleaner 1. Além disso, parametros como tempo de condicionamento e¢ de flotagdo, % de
solidos, pH, reagentes e dosagens, foram mantidos iguais em ambos os métodos.

Os ensaios realizados na MPP apresentaram teores de cobre no concentrado final variando entre
20 e 30%, com recuperacdo metaliirgica média de aproximadamente 80%. A Figura 1 apresenta
a evolugdo do teor de cobre no concentrado final (Cleaner 3) ao longo dos testes, evidenciando
as variagdes ocorridas durante a campanha.
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Figura 1: Teor de Cu no concentrado final (CL3) ao longo dos ensaios na MPP. Em roxo, testes
correspondentes ao primeiro dia de operagdo; em azul, testes do segundo dia.

A Figura 1 permite correlacionar as variagdes no teor de cobre com as alteragdes nos parametros
operacionais realizadas ao longo da campanha. No inicio do primeiro dia de operagao,
observou-se uma queda significativa no teor de cobre do concentrado (testes T1 a T3), esse
comportamento foi atribuido a dosagem elevada de coletor utilizada nesse periodo. O excesso
de coletor promoveu a perda de seletividade do processo, com o arraste de particulas nao
sulfetadas para o concentrado, reduzindo assim o teor do produto final. A partir do teste T6,

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 106



com a redu¢do da dosagem de coletor, os teores comegaram a se recuperar, atingindo valores
entre 27 ¢ 30% Cu. Simultanecamente, foi realizado o aumento da rotagdo do moinho de
remoagem do concentrado Rougher de 200 para 250 RPM, promovendo maior liberagdo das
particulas de calcopirita e bornita e refletindo diretamente no aumento do teor de cobre no
concentrado final.

No segundo dia (testes T11 a T14), a porcentagem de sélidos na flotagdo foi elevada de 25 para
30%. Embora essa condi¢ao tenha favorecido a cinética de flotagdo e a formagao de espuma,
resultou em maior recuperagdo de massa, o que provocou uma leve queda no teor do
concentrado final.

5, CONCLUSOES

Os ensaios realizados na Mini Planta Piloto para o minério de cobre do Projeto Furnas
demonstraram a viabilidade da rota de flota¢do estabelecida, com teores de concentrado final
entre 20 ¢ 30% Cu e recuperagdo metalurgica média de 80%. O monitoramento continuo ao
longo da campanha de dois dias permitiu avaliar o efeito de diferentes parametros operacionais
sobre o desempenho do circuito, como dosagem de coletor, rotagdo do moinho de remoagem e
porcentagem de solidos.

A MPP destacou-se como uma ferramenta estratégica para o desenvolvimento de projetos com
disponibilidade restrita de amostra. Sua operagdo com aproximadamente 250 kg de material
viabiliza ensaios continuos utilizando apenas testemunhos de sondagem, eliminando a
necessidade de abertura de galerias para retirada de amostras. A simulagdo do estado
estacionario proporciona dados mais confiaveis que os obtidos em ensaios de bancada, com
resultados equivalentes aos de plantas piloto convencionais, porém com menor necessidade de
amostra. Além disso, a flexibilidade operacional da MPP permite ajustes em pardmetros como
dosagem de reagentes, pH, inclusdo de remoagem ao circuito ¢ porcentagem de sélidos.
Os balangos de massa, agua ¢ consumo de reagentes gerados ao longo da operacdo fornecem
informacdes essenciais para o dimensionamento de plantas industriais, indisponiveis em ensaios
descontinuos. Essas caracteristicas tornam a MPP uma ferramenta fundamental para projetos
greenfield, contribuindo para a validagdo de circuitos, reducdo de incertezas ¢ geracdo de dados
confiaveis para etapas posteriores de engenharia.
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RESUMO

A industria de rochas ornamentais representa um dos segmentos mais importantes do setor
mineral, sendo o Brasil um dos maiores produtores mundiais, com producdo anual de
aproximadamente 10,5 milhdes de toneladas. Em contrapartida, essa atividade gera grandes
volumes de residuos finos do beneficiamento de rochas ornamentais (FiBRO), tornando
necessaria a busca por alternativas sustentaveis para seu reaproveitamento. Nesse contexto, a
industria cerdmica apresenta elevado potencial para a incorporacao desse residuo. O presente
trabalho teve como objetivo reduzir a granulometria de uma massa ceramica contendo FiBRO,
visando sua aplicagdo futura na produgdo de revestimentos ceramicos, como pisos €
porcelanatos. A massa foi submetida & moagem e classificagdo em peneira de 80 mesh, sendo
posteriormente caracterizada por microscopia eletronica de varredura (MEV), analise
granulométrica e ensaios de limites de Atterberg. Foram produzidos corpos de prova contendo
0%, 10%, 20% e 30% de FiBRO, prensados e sinterizados a 1100 °C. As amostras foram
avaliadas quanto a retracdo linear, perda de massa, absor¢do de 4gua, porosidade aparente,
densidade aparente e resisténcia a flexdo. Os resultados demonstraram que a incorporagdo do
FiBRO promoveu redugdo da absor¢do de agua, de 16,27% para 12,51%, e da porosidade
aparente, de 30,18% para 24,05%, além de elevar o mddulo de resisténcia a flexdo de 4,65 MPa
para 10,48 Mpa. Isso mostra uma melhora significativa das propriedades fisico-mecanicas da
massa ceramica, o que indica o potencial de utilizagdo do residuo na produgdo de ceramica de
revestimentos.

Palavras chave: Rochas Ornamentais, FIBRO, massa ceramica, porcelanato.

ABSTRACT

The ornamental stone industry is one of the most important segments of the mining sector, and
Brazil is among the world's leading producers, with an annual production of approximately 10.5
million tons. However, this activity generates large amounts of ornamental stone processing fine
waste (FiBRO), highlighting the need for sustainable alternatives for its reuse. In this context,
the ceramic industry represents a promising destination for incorporating this waste. This study
aimed to reduce the particle size of a ceramic mass containing FiBRO to enable its future
application in the production of ceramic tiles, including floor and porcelain tiles. The ceramic
mass was milled and classified through an 80-mesh sieve and subsequently characterized by
scanning electron microscopy (SEM), particle size analysis, and Atterberg limits tests.
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Specimens containing 0, 10, 20, and 30 wast % FiBRO were uniaxially pressed and sintered at
1100 °C. The samples were evaluated in terms of linear shrinkage, mass loss, water absorption,
apparent porosity, bulk density, and flexural strength. The results showed that the incorporation
of FiBRO reduced water absorption from 16.27% to 12.51% and apparent porosity from
30.18% to 24.05%, while increasing flexural strength from 4.65 MPa to 10.48 MPa. These
findings demonstrate a significant improvement in the physicomechanical properties of the
ceramic mass, indicating that ornamental stone processing fine waste has strong potential as an
alternative raw material for the manufacture of ceramic tiles.

Keywords: Ornamental Stone, FiBRO, ceramic mass, porcelain tile.

1. INTRODUCAO

No ano de 2025, o Brasil registrou o recorde anual da série histérica de suas exportagdes no
segmento, atingindo um faturamento expressivo de US$ 1.475,8 milhdes, representando um
aumento de 17,5% em relagdo a 2024 (ABIROCHAS, 2026a). Tendo o Espirito Santo liderando
de forma expressiva as exportacdes nacionais, correspondendo a 78% do valor total faturado e
por 69% do volume exportado em 2025 e mantendo a lideranca 2026 faturando US$ 416,6
milhdes e exportando 563,5 mil toneladas (ABIROCHAS, 2026b). O desenvolvimento da
industria de rochas ornamentais resulta, consequentemente, no aumento da geragdo de residuos
provenientes das etapas de extracdo e beneficiamento, os quais sdo destinados a disposi¢do em
aterros. Esses materiais, quando ndo destinados adequadamente, podem ocasionar impactos
ambientais e elevar os custos de disposi¢ao final, reforcando a necessidade de alternativas para
seu reaproveitamento (Gadioli et al., 2021). Diante disso, ¢ importante a implementacdo de
medidas que seguem a Politica Nacional de Residuos Solidos (PNRS), instituida pela Lei n°
12.305/2010, que estabelece diretrizes voltadas a reducao, reutilizagdo, reciclagem e destinagdo
ambientalmente adequada dos residuos.

Na mesma linha, o Plano Nacional de Economia Circular (PLANEC 2025-2034) torna-se um
aliado fundamental na busca por promover a reinsercdo de residuos como matérias-primas em
novos ciclos produtivos (Brasil, 2025). A industria cerdmica de revestimento apresenta elevado
potencial para absor¢do de residuos minerais devido ao grande consumo de matérias-primas
naturais (Neves et al., 2024). Tendo isso em vista, o aproveitamento do Fino do Beneficiamento
de Rochas Ornamentais (FiBRO) em massas ceramicas destinadas a producgdo de revestimentos
representa uma alternativa alinhada aos principios da economia circular (AMORIM et al.,
2023). Entretanto, embora estudos anteriores tenham demonstrado que a incorporagdo do
FiBRO promove melhorias nas propriedades tecnologicas da massa cerdmica, como a redugdo
da absor¢do de agua ¢ o aumento da resisténcia a flexdo, os resultados ainda indicam a
necessidade de otimizar o processamento da matéria-prima para atender aos requisitos exigidos
para pisos e porcelanatos (Mauricio; Almeida, 2025). Nesse sentido, o presente trabalho propoe
a reducao granulométrica da massa ceramica, por meio de operagdes de cominuicao, visando
melhorar o empacotamento das particulas e, consequentemente, reduzir a absor¢do de agua e
aumentar a resisténcia a flexao dos corpos cerdmicos.

2. OBJETIVOS

Reduzir a granulometria da massa ceramica contendo FiBRO e avaliar sua viabilidade técnica
para a produgdo de cerdmica de revestimento por meio da confeccdo e caracterizagdo fisico-
mecanica de corpos de prova.

3. METODOLOGIA

As matérias-primas do estudo, a massa cerdmica e o residuo Fino do Beneficiamento de Rochas
Ornamentais (FiBRO), foram caracterizadas em trabalhos anteriores (Mauricio; Almeida, 2025).
A massa ceramica é composta por argila branca (40%), Areinha (36%) e Batinga (24%).
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Para melhorar suas propriedades fisicas ¢ mecanicas, a massa ceramica foi submetida a redugao
granulométrica. Inicialmente, o material foi processado in natura, passando pelas etapas de
destorroamento em triturador elétrico e, em seguida, peneiramento em malha de 20 mesh.

A segunda etapa consistiu na reducdo granulométrica da massa ceramica para malha de 80
mesh. O material foi submetido a moagem a seco em moinho de bolas de alumina, utilizando
corpos moedores ocupando 30% do volume do jarro ceramico. O equipamento operou em
velocidade maxima fixa, com ciclos continuos de moagem de 15 a 20 minutos. Posteriormente,
o material foi peneirado em malha de 80 mesh, sendo o passante considerado o produto final.
O material retido foi reprocessado em moinho de barras de aco inoxidavel até passar
completamente pela peneira de 80 mesh, assegurando a uniformidade granulométrica da massa
ceramica.

Apoés a obtencdo da massa ceramica com granulometria inferior a 80 mesh, foram preparadas
quatro formulagdes contendo 0%, 10%, 20% e 30% de incorporagdo de FiBRO. As formulacdes
foram submetidas aos ensaios dos limites de Atterberg (limite de liquidez e limite de
plasticidade), conforme as normas ABNT NBR 6459 ¢ ABNT NBR 7180. A massa ceramica foi
caracterizada por analise granulométrica por sedimentagdo (ABNT NBR 7181), enquanto o
FiBRO foi analisado por difragdo a laser, utilizando o equipamento Malvern Mastersizer 2000.
Também foi realizada analise microestrutural por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
com o objetivo de comparar a morfologia e a distribuigdo granulométrica das particulas da
massa ceramica processada em malha de 20 mesh e da massa reprocessada abaixo de 80 mesh.

Em seguida, foram confeccionados corpos de prova cerdmicos com dimensodes de 11 x 2,5 x 1
cm ¢ umidade de 8%, utilizando pressao de 15 toneladas em prensa uniaxial. Cada formulacdo
foi submetida a sinterizagdo em forno mufla, com rampa de aquecimento de 2 °C/min até 1100
°C, permanecendo nessa temperatura por 3 horas. Apos a queima, os corpos de prova foram
avaliados quanto a retracdo linear, perda de massa, absor¢cdo de agua, porosidade aparente,
densidade aparente, densidade relativa aparente e resisténcia a flexdo, conforme as normas
ABNT NBR ISO 10545-3 ¢ ABNT NBR ISO 10545-4, permitindo analisar a influéncia da
redugdo granulométrica e da incorporagdao do FiBRO nas propriedades tecnoldgicas da massa
ceramica.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A massa ceramica processada abaixo de 80 mesh apresentou aproximadamente 30% de
particulas na fragdo argila (<0,002 mm), além de cerca de 90% das particulas com
granulometria inferior a 0,1 mm e praticamente 100% abaixo de 0,2 mm, evidenciando a
eficiéncia da moagem na reducdo das fragdes mais grosseiras e na obten¢do de uma distribuigdo
granulométrica mais continua ¢ homogénea. O FiBRO, por sua vez, apresentou
aproximadamente 10% de particulas na fracdo argila (<0,002 mm) e uma distribuicdo
granulométrica concentrada nas faixas de particulas finas e médias. Essa combinacdo favorece o
empacotamento das particulas na matriz ceramica, promovendo maior densificagdo durante a
sinterizagdo, com consequente reducdo da porosidade e da absor¢ao de agua, além de contribuir
para o aumento da resisténcia mecanica dos corpos ceramicos. Esses resultados corroboram os
apresentados por Prado et al. (2008), que destacam a importancia de distribui¢Ges
granulométricas mais finas e ajustadas para o fechamento dos poros e a producdo de
revestimentos ceramicos de baixa absor¢do de agua.
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Figura 1: Analise granulométrica da massa ceramica e do FiBRO.

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), apresentou em ambas as amostras (20 mesh e
abaixo de 80 mesh), o comportamento lamelar caracteristico das argilas. Na amostra de 20
mesh, observa-se uma textura heterogénea, caracterizada pela presenca de graos grosseiros com
dimensoes variadas, Figura 2A. Essas particulas, visualmente isoladas nas imagens, representam
quartzo e argilominerais in natura que nao sofrerarm redugao significativa durante o processo
inicial de moagem. Ja a amostra abaixo de 80 mesh, Figura 2B, apresentou maior
homogeneidade em comparacdo a de 20 mesh. A morfologia do material influencia sua
porosidade e capacidade de absorcdo de agua, portanto, o maior processamento da massa
ceramica, com peneiramento em malha de 80 mesh, pode contribuir para o controle dessas
caracteristicas, conforme evidenciado nas imagens de MEV.

Figura 2: (A) amostra de 20 mesh - zoom de 100x / (B) amostra em 80 mesh - zoom de 100x.

Os ensaios de Limites de Atterberg (Tabela 1) evidenciam a influéncia da incorporagdo do
residuo FiBRO no comportamento da massa ceramica na presenga de agua. Observa-se uma
redugdo gradual e linear do Limite de Liquidez (LL), do Limite de Plasticidade (LP) e do Indice
de Plasticidade (IP) a medida que o residuo ¢ incorporado a massa. Essa reducdo favorece a
moldagem, diminui as deformagdes durante a secagem ¢ a queima e resulta em menor absorgao
de agua.

Tabela 1: Limites de Altterberg e Indice de Plasticidade.

Limites de Atterberg R0% R10% R20% R30%

LL 40,08% 39,04% 37,70% 37,06%
LP 24,98% 24,57% 23,42% 22,88%
1P 15,10% 14,47% 14,28% 14,18%

E possivel observar na Figura 3, que a incorporagio do FiBRO promoveu redugio da absorgio
de agua e da porosidade aparente, acompanhada pelo aumento da densidade aparente dos corpos
de prova. Esses resultados indicam melhor empacotamento das particulas e maior densificacio
da massa ceramica durante a sinterizagdo, favorecidos pela distribuicdo granulométrica do
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residuo. Em contrapartida, verificou-se uma discreta redugdo da densidade relativa aparente
com o aumento do teor de FiBRO. Como a densidade real do residuo é semelhante a das argilas
empregadas, esse comportamento pode estar associado a formagdo ou permanéncia de
microvazios fechados na estrutura cerdmica, os quais ndo sdo detectados pelo ensaio de
absorc¢do de agua, mas podem influenciar a densidade relativa aparente.
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Figura 2: Resultado da absor¢ao de agua e porosidade aparente (A),
densidade aparente e densidade relativa aparente (B).

A Figura 4 apresenta os resultados dos ensaios de perda de massa, retragdo linear e modulo de
resisténcia a flexdo em trés pontos. Observa-se que a incorporagdo do FiBRO promoveu uma
reducdo gradual da perda de massa durante a queima, passando de aproximadamente 8,1% na
formulagdo R0% para 6,6% na formulagdo R30%. Em contrapartida, a retragdo linear aumentou
progressivamente, atingindo cerca de 3,1% na formulagdo com 30% de FiBRO. Esse
comportamento € compativel com uma maior densificagdo da massa ceramica durante a
sinterizagdo, favorecida pelo melhor empacotamento das particulas proporcionado pela
distribuicdo granulométrica do residuo. Como consequéncia, verificou-se um aumento
expressivo do modulo de resisténcia a flexdo em trés pontos, que passou de aproximadamente
4,65 MPa na composi¢do de referéncia para cerca de 10,48 MPa na formulacdo contendo 30%
de FiBRO. Esse fator estd diretamente relacionado a reducdo da porosidade aparente e da
absor¢do de dgua, bem como ao aumento da densidade aparente, fatores que contribuem para a
formagdo de uma microestrutura mais compacta e resistente.
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Figura 3: Ensaios de retragdo linear ¢ perda de massa (A),
e resisténcia a flexdo em 3 pontos (B).

5, CONCLUSOES

A reducdo granulométrica obtida por mais etapas de cominui¢do ¢ reprocessamento da massa
ceramica resultou em um material com uma distribui¢ao granulométrica mais homogénea, o que
proporcionou um melhor empacotamento. Ela promoveu a redugdo progressiva da absor¢ao de
agua, porosidade aparente e perda de massa, a0 mesmo tempo em que proporcionou aumento da
resisténcia a flexdo em trés pontos, passando de 4,65 MPa em R0% para 10,48 MPa na
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formulagdo de 30% de FiBRO. Esse fato mostra que a redugdo granulométrica do residuo
potencializou a capacidade de preencher os vazios entre as particulas da massa ceramica, o que
favorece a sinterizacao, reduz defeitos internos ¢ melhora o desempenho mecénico dos corpos
de prova.
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RESUMO

O conjunto de capitéis em Calcario Lioz provenientes da Nova Igreja de Santo Inacio do Morro
do Castelo e atualmente exposto no Museu de Geodiversidade (MGEO/UFRJ), representa um
importante registro da arquitetura jesuitica no periodo colonial. O presente trabalho teve como
objetivo realizar analises e propor medidas de conservagdo para essa colecdo. Para isso, foram
considerados dados de estudos anteriores referentes a caracterizagdo fisica dos bens pétreos e a
identificacdo de formas de deterioragdo. Complementarmente, foram realizadas analises para
determinar a absorcdo de agua pelo método da esponja de contato, a contaminagao bioldgica e a
composi¢do quimica das pegas, depodsitos, filmes e crostas, por MEV/EDS e FRX, além de
pesquisa bibliografica. Os resultados evidenciaram a fissuragdo e os filmes escuros
(provavelmente biofilmes, pelas analises de FRX) como principais degradagdes a serem visadas
em agOes de conservagdo. Nessas areas com biofilmes obtiveram-se os maiores valores de
absor¢do de agua, bem como em algumas com estilélitos abertos. Em menor extensdo, foram
identificadas algumas crostas negras, manchas e depdsitos. Recomenda-se, com base nas
informagdes obtidas, a sequéncia de agdes: aplicacdo de biocida, higienizagdo com trinchas de
cerdas macias, lavagem com agua nebulizada, selamento de fissuras ¢ hidrofugagdo das pegas
para a preservagdo dessa colegdo.

Palavras-chave: Calcario, lioz, conservacao.

ABSTRACT

The collection of Lioz Limestone capitals from the New Church of Saint Ignatius of the Castelo
Hill, currently exhibited at the Museum of Geodiversity (MGEO/UFRIJ), stands as an important
record of Jesuit architecture in the colonial period. This research aimed to gather and produce
new data through analyses and propose conservation measures for this collection. For that
purpose, data from previous studies regarding the physical characterisation of the stone objects
and the identification of deterioration patterns were considered, and complementary
examinations were carried out to determine the water absorption by the contact sponge method,
biological colonisation, and the chemical composition of the capitals, dark films and crusts by
XRF and SEM/EDS, along with bibliographic research. The findings showed that the primary
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forms of degradation to target in conservation interventions are fissuring and dark films, which
XRF analyses suggested to be biofilms. The highest water absorption values were recorded in
these biofilm-covered areas, as well as in certain zones with open stylolites. To a lesser extent,
black crusts, staining, and surface deposits were also identified. Based on the gathered evidence,
the following sequence of measures is recommended: application of a biocidal product, surface
cleaning using soft-bristled brushes, rinsing with nebulised water, sealing of fissures, and the
application of a water-repellent treatment to the stone elements to ensure the long-term
preservation of this collection.

Keywords: Limestone, lioz, conservation.

1. INTRODUCAO

No primeiro nicleo urbano da cidade do Rio de Janeiro, o Morro do Castelo, a Companhia de
Jesus iniciou a constru¢do da Nova Igreja de Santo Inacio em 1744, mas, em 1759, a expulsdo
da ordem resultou no abandono da construcdo, que gradativamente entrou em processo de
arruinamento. A reforma urbana de 1922, que culminou no desmonte do morro, ocasionou a
perda e a dispersdo do patrimonio oriundo da ocupagdo jesuitica no local, salvando-se algumas
pecas e fragmentos que foram conservados em diversos locais da cidade (Silva, 2013). Partes
das pilastras daquela igreja compdem, atualmente, o acervo do Museu Dom Jodo VI e se
encontram em comodato para o Museu de Geodiversidade (MGEQO), ambos vinculados a
Universidade Federal do Rio de Janeiro. Tais componentes arquitetonicos foram esculpidos em
pedra portuguesa, Calcario Lioz, no estilo compdsito da arquitetura cléssica, sendo possivel
observar volutas dispostas nas extremidades e ornamentacao em folhas de acanto ao longo do
corpo compositivo (Branddo et al., 2025). O Calcario Lioz, designado como Pedra do
Patrimonio pela Unido Internacional de Ciéncias Geoldgicas (IUGS), ¢ uma rocha sedimentar
cretacica constituida predominantemente por carbonato de célcio (CaCOs), com textura
microcristalina ¢ abundancia de fosseis e estildlitos (Delgado Rodrigues, 2022). As pegas se
encontram em exposi¢do em recinto aberto e, consequentemente, suscetiveis a degradacdo por
agentes ambientais e biologicos (Figura 1).

K

Figura 1: Vistas das pegas expostas no jardim do MGEO.

Em vista da importancia desses bens enquanto documentos materiais da historia da cidade e
como registros vinculados a presenga jesuitica no Rio de Janeiro no periodo colonial, torna-se
fundamental a avaliagdo de seu estado de conservagdo e dos processos de deterioragdo aos quais
estdo submetidos, assim como a recomendacdo de ac¢des de conservacdo na busca pela
preservacao desse patrimonio.

2. OBJETIVO

Propor recomendagdes de conservagdo, com base em analises cientificas, para o conjunto pétreo
jesuitico exposto no Museu de Geodiversidade da UFRJ.
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3. METODOLOGIA

Com o intuito de fundamentar a proposi¢do de recomendacdes para a preservagdo, foram
executadas as seguintes analises: absorcdo de agua pelo método da esponja de contato
(EN 17655; BSI, 2022), com tempo de contato de 60 segundos, em 240 pontos de diferentes
caracteristicas (estilolitos abertos e fechados - EA e EF, filmes escuros - FE, e matriz fossilifera
- MF); Fluorescéncia de Raios X (FRX), com espectrometro portatil Tracer, da Bruker;
Microscopia Eletronica de Varredura acoplada a Espectroscopia por Dispersdo de Energia
(MEV/EDS) em duas amostras de depdsitos de cor avermelhada e amarronzada, na COAMI/
CETEM; e analise biologica, realizada na Fiocruz, por semeadura em placas com meio de
cultura, seguida de incubagdo a 25°C de 7 a 21 dias. Complementarmente, foram consideradas
analises feitas anteriormente (Brandao et al., 2025).

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

O conjunto € composto por onze partes de pilastras: dois capitéis de duas pegas (base e volutas,
288 e 289), dois capitéis monoliticos (286 e 288), trés capitéis monoliticos de canto (283, 284 e
285), uma peca de volutas (290), e trés pecas que assemelham cornijas (291, 292, e 293),
dispostas no jardim conforme ilustrado na Figura 2.
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Figura 2: Mapa de localizagdo e identificagdo dos capitéis, com dimensdes aproximadas.

Observam-se formas de deterioragdo nos capitéis como alteragcdes cromaticas, depositos,
crostas, filmes atribuidos a colonizacdo bioldgica e, especialmente, fendas, fissuragdo,
destacamentos em area e perdas de material. No entanto, as pegas estdo aparentemente coesas, €
ndo se observa desagregacdo superficial, em concordancia com os resultados de ultrassom e
dureza superficial de Branddo e outros (2025).

4.1. Esponja de Contato

Os valores de absorgdo variaram de ~2,5 até ~14 mg/cm’.min. A Figura 3A mostra que as pecas
com menos filmes escuros (291, 292 e 293) absorveram menos (ao redor de 5 mg/cm’.min),
sendo a de maior absor¢do a mais coberta por esses filmes (290), com média proxima a 11
mg/cm”.min.
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Absor¢do por capilaridade — Método da Esponja
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Figura 3: Absorcao pelo método da esponja: (A) medi¢des agrupadas para cada pega; (B)
medigdes de todas as pegas agrupadas de acordo com a caracteristica da superficie analisada.

De fato, percebe-se na Figura 3B que superficies com filmes escuros (FE) apresentam uma
média superior a 10 mg/cm”.min, enquanto as médias das 4reas de matriz e estilélitos ficaram
em torno de 5,5 mg/cm”.min. Nota-se também uma maior dispersdo nos valores das areas com
estilolitos (EA ¢ EF), o que ja era esperado, pois ha a presenca tanto de estildlitos ainda
compactos (fechados) quanto daqueles que ja sofreram um certo grau de degradagdo e permitem
maior passagem de agua (abertos).

4.2. Analise Biologica

Os resultados da analise bioldgica indicaram a presenca de fungos do filo Ascomicetos:
Aspergillus sp., Cladosporium sp., Fusarium solani, Neurospora sp., Trichoderma sp. e
Nigrospora sp. Estes fungos sdo frequentemente associados a formagdo de biofilmes escuros,
crostas negras e pitting e suas hifas penetram na rocha, produzindo o alargamento de fissuras e
até lascamentos (Corbu et al., 2023).

4.3. FRXeMEV/EDS

A Figura 4 ilustra os resultados da FRX. As andlises em areas sem (1) e com filmes escuros na
pedra (2) corroboram a composi¢do do calcario Lioz, com presenga majoritaria de CaCOs;,
menores proporgdes de Al20; e Si0O,, e vestigios de K,0, TiO,, MnO e Fe,0;; desse modo,
supoe-se que a coloracdo dos filmes escuros esteja relacionada a colonizagdo bioldgica e ndo a
reagdes quimicas. Ja& em outras areas escuras (6), mediu-se até 42% de SO;, indicativo do
desenvolvimento de crostas negras sobre a superficie da pedra devido a polui¢do atmosférica ¢ a
presenga de fungos.
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Figura 4: Fluorescéncia de Raios X.

No deposito avermelhado do capitel 284 (4), o FRX indicou propor¢des similares as da pedra,
porém com maior teor de ferro, cerca de 3%, resultado corroborado pelo MEV/EDS que
também identificou S e P, associados, possivelmente, a poluentes atmosféricos e contaminantes
biologicos. Desconhece-se quando esse deposito foi formado: o ferro poderia ser originario de
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pecas metalicas da construgdo; de contaminagdo posterior; ou, ainda, de uma arvore fossilizada
proxima, com cor semelhante (Figura SA e 5B) e >30% Fe. Em um depdésito cinza (3), o teor de
Si0,, em torno de 42%, sugere tratar-se de cimento decorrente de obras. Por fim, no deposito
amarronzado do capitel 285 (5), observou-se alta proporgao de ferro (~35%) por FRX, enquanto
o MEV/EDS acrescentou a identificagdo de chumbo (Pb), indicando vestigios de um antigo
encavilhamento, ou seja, as hastes e pinos de metal originalmente utilizados para unir as
diferentes partes de pedra na arquitetura da igreja.

o TR %

Figura 5: A) Arvore fossilizada proxima ao capitel 284, com depésito de cor semelhante;
B) detalhe do deposito avermelhado no capitel 284; C) deposito amarronzado no capitel 285.

4.4. Recomendagoes para a Conservagio

A conservacao de elementos pétreos abrange diferentes procedimentos, cuja adogdo depende
das condigdes identificadas na etapa de diagnodstico. Para o conjunto de capitéis estudado, as
medidas propostas concentram-se em procedimentos de limpeza, prote¢io e higienizagdo
periddica. Nos monumentos histéricos, a limpeza de cantarias visa a remogao de substancias
responsaveis pela degradacdo da pedra ou que catalisam esse processo, sendo fundamental que
as operagdes de limpeza sejam realizadas apenas em superficies que apresentarem coesiao
suficiente, na qual ndo haja comprometimento em sua estrutura formadora (Almeida, 2000).
Recomenda-se iniciar com a aplicagdo de biocidas para remover os biofilmes e, seguidamente,
higienizar com trinchas de cerdas macias a superficie das pegas, para depois prosseguir com a
limpeza. Tendo em vista a sensibilidade do calcario a agua, o método de limpeza por agua
vaporizada ¢ preferivel (Delgado Rodrigues, 2022) podendo ser complementado com
emplastros de carbonatos e bicarbonatos de amoénio diluidos em agua e/ou EDTA.
(Decato, 2017). A fim de se evitar a progressdo das fragmentagdes, recomenda-se o selamento
de fissuras e fraturas com misturas de po de rocha e resina ou cal. Bons resultados foram
relatados com Primal B60A, areia e p6 de marmore para fissuras, e cal e areia para lacunas
maiores (Decato, 2017). Pode-se considerar também o emprego de hidrofugante para reduzir a
penetragdo de agua na rocha, mas mantendo a permeabilidade ao vapor de dgua. Hidrofugantes
comercializados no Brasil apresentam compatibilidade com o Calcario Lioz (Caetano et al.,
2025). Entretanto, qualquer intervengao deve ser precedida por estudos e analises especificas, a
fim de avaliar a viabilidade do emprego dos produtos e técnicas propostas, considerando as
caracteristicas e o estado de conservagdo dos capitéis.

5. CONCLUSOES

Os resultados analiticos possibilitaram um aprofundamento do estudo sobre os capitéis da Nova
Igreja de Santo Inacio e suas formas de deterioracdo, o que viabilizou, com apoio da pesquisa
bibliografica, a elaboracdo de propostas de conservagdo para esse conjunto arquitetonico.
As medidas sugeridas concentram-se em procedimentos de limpeza, como a aplicagdo de
biocidas e remocdo de manchas e crostas negras, e de protecdo, mediante o selamento de
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fraturas e aplicacdo de hidrofugantes, complementadas por manutengdo periddica, visando
prolongar os efeitos das acdes realizadas. Portanto, espera-se que as recomendagdes
apresentadas possam atender as necessidades identificadas, contribuindo para a preservagdo
desse patrimonio.
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RESUMO

A industria de rochas ornamentais gera grandes volumes de residuos durante as etapas de
extragdo ¢ beneficiamento, o que evidencia a necessidade de desenvolver alternativas para seu
aproveitamento, reduzindo o descarte desses materiais ¢ a extra¢do de recursos naturais
utilizados como matérias-primas. Nesse contexto, a valorizagdo desses residuos por meio de sua
incorporagdo no desenvolvimento de novos materiais representa uma estratégia promissora para
fomentar a economia circular, reduzir a exploragao de recursos naturais € minimizar os impactos
ambientais associados ao seu descarte. O objetivo com este trabalho foi desenvolver vidro sodo-
calcico utilizando residuo de quartzito Perla Venata como fonte alternativa de silica, avaliando
sua viabilidade técnica, visando a valorizacdo de residuos da industria de rochas ornamentais, a
redugdo da extra¢do de recursos naturais e a promog¢do dos principios da economia circular.
Inicialmente, o residuo foi caracterizado por fluorescéncia de raios-X (FRX) e difragdo de raios-
X (DRX), sendo posteriormente empregado na formulagdo do vidro. O vidro produzido foi
caracterizado por fluorescéncia de raios-X (FRX), difragdo de raios-X (DRX), analise térmica,
microdureza Vickers e resisténcia hidrolitica. Os resultados evidenciaram que o vidro produzido
apresentou composi¢do quimica compativel com a de vidros sodo-célcicos comerciais, além de
estrutura predominantemente amorfa, elevada estabilidade térmica, microdureza e resisténcia
hidrolitica adequadas as aplica¢des desse tipo de material. Esses resultados demonstram a
viabilidade técnica da utilizagdo do residuo de quartzito Perla Venata como matéria-prima
alternativa na fabrica¢do de vidros, contribuindo para a redugdo do descarte de residuos, a
substituicdo parcial de matérias-primas minerais convencionais ¢ o fortalecimento dos
principios da economia circular e da sustentabilidade na cadeia produtiva de rochas
ornamentais.

Palavras-chave: rochas ornamentais, residuos, vidro sodo-calcico.

ABSTRACT

The ornamental stone industry generates large volumes of waste during the extraction and
processing stages, highlighting the need to develop alternatives for its utilization, reducing the
disposal of these materials and the extraction of natural resources used as raw materials. In this
context, the valorization of these wastes through their incorporation into the development of
new materials represents a promising strategy to foster the circular economy, reduce the
exploitation of natural resources, and minimize the environmental impacts associated with their

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 120


mailto:maguiar@cetem.gov.br
mailto:maguiar@cetem.gov.br

disposal. The objective of this work was to develop soda-lime glass using Perla Venata quartzite
waste as an alternative source of silica, evaluating its technical feasibility, aiming at the
valorization of waste from the ornamental stone industry, the reduction of natural resource
extraction, and the promotion of the principles of the circular economy. Initially, the waste was
characterized by X-ray fluorescence (XRF) and X-ray diffraction (XRD), and subsequently used
in the glass formulation. The produced glass was characterized by X-ray fluorescence (XRF),
X-ray diffraction (XRD), thermal analysis, Vickers microhardness, and hydrolytic resistance.
The results showed that the glass produced had a chemical composition compatible with that of
commercial soda-lime glasses, as well as a predominantly amorphous structure, high thermal
stability, microhardness, and hydrolytic resistance suitable for applications of this type of
material. These results demonstrate the technical feasibility of using Perla Venata quartzite
waste as an alternative raw material in glass manufacturing, contributing to the reduction of
waste disposal, the partial replacement of conventional mineral raw materials, and the
strengthening of the principles of circular economy and sustainability in the ornamental stone
production chain.

Keywords: ornamental stones, waste, soda-lime glass.

1. INTRODUCAO

O vidro é um solido amorfo que ndo apresenta estrutura atdmica periodica de longo alcance e
possui uma regido caracteristica de transformagdo vitrea. Considera-se vidro todo material,
inorgénico, organico ou metalico, produzido por qualquer técnica de processamento, desde que
apresente comportamento caracteristico de transformagao vitrea (Shelby, 2005).

A produgao de vidro utiliza a silica como principal formadora de rede, geralmente proveniente
de areias quartzosas, quartzitos ou arenitos. Além da silica, diferentes 6xidos atuam como
formadores, modificadores ¢ intermediarios da rede vitrea, conferindo propriedades especificas
ao material (Luz; Lins, 2005; Axinte, 2011; Granados et al., 2021).

Como alternativa a utiliza¢do da areia, residuos de rochas ornamentais tém sido empregados na
fabricacdo de vidros. Estudos demonstram que esses residuos permitem a obtencdo de vidros
sodo-calcicos, ao chumbo e borossilicatos com propriedades semelhantes as dos vidros
comerciais, evidenciando seu potencial como matéria-prima alternativa para a industria vidreira
(Babisk et al., 2023; Sabino et al., 2023; Gevu et al., 2024).

O aproveitamento desses residuos contribui para reduzir seu descarte ¢ a extragdo de recursos
naturais, além de promover sua valorizacdo e fortalecer praticas alinhadas aos principios da
economia circular (Chinelatto et al., 2015).

2. OBJETIVOS

Desenvolver vidro sodo-calcico utilizando residuo de quartzito Perla Venata como fonte
alternativa de silica, avaliando sua viabilidade técnica e seu potencial para valorizagdo de
residuos da industria de rochas ornamentais, redu¢do da extracdo de recursos naturais e
promogédo da economia circular.

3. METODOLOGIA
3.1. Materiais

Para a producao do vidro sodo-calcico foi utilizado residuo de quartzito Perla Venata como
principal fonte de silica, além dos reagentes carbonato de s6dio (Na2COs) e carbonato de calcio
(CaCO:s) como o6xidos modificadores de rede.
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3.2. Caracterizacdo do Residuo de Perla Venata

A caracterizag¢do tecnologica dos residuos de rochas ornamentais foi realizada por meio das
técnicas de difracdo de raios-X (DRX) e fluorescéncia de raios-X (FRX). A analise por DRX foi
utilizada para identificar as fases minerais presentes no material, enquanto a FRX foi empregada
para determinar sua composi¢ao quimica.

3.3. Caracterizacido do Vidro Sodo-Calcico

A composi¢ao quimica dos vidros foi determinada por fluorescéncia de raios-X por dispersao de
comprimento de onda (WDXRF), utilizando espectrometro PANalytical Axios Max, apos
preparagdo das amostras pelo método de fusdo com mistura de tetraborato e metaborato de litio
(1:10, amostra/fundente) e iodeto de litio como agente desmoldante. A perda por calcinagdo
(PPC) foi determinada em analisador termogravimétrico LECO TGA-701 a 1000 °C.
A identificagdo da estrutura amorfa foi realizada por difragdo de raios-X (DRX).
O comportamento térmico foi avaliado por andlise térmica simultdnea (TG-DSC) no IFES
campus Vitéria em equipamento NETZSCH STA 449 F3 Jupiter, na faixa de 20 a 1200 °C, sob
atmosfera de argdnio e taxa de aquecimento de 10 °C min™'. A microdureza Vickers foi
determinada em microdurometro FM-700, apds preparagdo metalografica das amostras por
lixamento e polimento, realizando-se cinco indentagdes com carga de 300 gf (gramas-forga) e
tempo de aplicagdo de 10 s. A resisténcia hidrolitica foi realizada na UFES campus Vitéria e
avaliou a resisténcia quimica do vidro a agua a 98°C. O método consiste em submeter graos de
vidro a agua aquecida e determinar, por titulacdo, a quantidade de alcalis liberados,
classificando o material quanto a sua resisténcia hidrolitica.

4.  RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizaciao do Residuo

A composi¢do quimica do residuo de quartzito Perla Venata mostrou que o didxido de silicio
(Si02) ¢ o principal constituinte do material, com teor de 93,40%, sendo o principal 6xido
formador da rede vitrea. Além da silica, foram identificados outros 6xidos em menores
proporgdes, tais como Fe:0: (0,11%), ALOs (5,09%), K20 (1,08%) MgO (0,166%), entre
outros.

O difratograma de raios-X apresentou o quartzo como fase mineral predominante, em
concordancia com os resultados da composi¢do quimica do FRX. Além do quartzo, foram
identificados picos caracteristicos de albita.

4.2. Caracterizacao do Vidro Produzido

A Tabela 1 apresenta a composicdo quimica do vidro produzido a partir do residuo, onde
apresenta uma composic¢ao de oxido de silicio de 66,8% e o oxido de célcio e sodio com 11,9%
e 12 %, respectivamente. De acordo com Akerman (2000) e Shelby (2005), no vidro sodo-
calcico comercial o teor de silica esta entre 72% e 74% e o teor de 6xido de sodio e calcio entre
8% e 12%, 12% e 17%, respectivamente. Dessa forma, embora o teor de silica do vidro
produzido seja inferior ao normalmente encontrado em vidros sodo-calcicos comerciais, oS
teores de 6xido de sodio e oOxido de calcio encontram-se dentro da faixa dos vidros sodo
calcicos comerciais, o que indica compatibilidade com o tipo de vidro produzido.

Tabela 1: Composicao do vidro sodo-calcico produzido com residuo de quartzito.

Composicﬁo Si02 A1203 Fe203 KzO Ca0O MgO TiOz NazO P205 SO3 Zr02 PPC*

Vidro sodo-

. 66,8 43 2,6 0,58 11,9 0,33 0,66 12,0 0,21 0,19 0,10 0,11
calcico

*PPC — Perda por Calcinagdo.
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A Figura 1 apresenta a difracdo de raios- X do vidro produzido. Nota-se a auséncia de picos
cristalinos, indicando que o material possui estrutura amorfa e ndo apresenta fases cristalinas.
Além disso, verifica-se a presenga de um halo amorfo na faixa de aproximadamente 25° (20),
devido as caracteristicas associadas ao dioxido de silicio (SiO2). Esses resultados confirmam a
natureza amorfa do vidro produzido.
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Figura 1: Difratrograma de raios-X do vidro sodo-célcico produzido com residuo de quartzito.

A Figura 2 apresenta as curvas de analise térmica simultanea (TG-DSC) do vidro sodo-célcico
produzido com residuo de quartzito Perla Venata. A curva DSC evidencia uma inflexdo em
aproximadamente 603 °C, atribuida a temperatura de transi¢do vitrea (Tg), correspondente ao
aumento da mobilidade da estrutura amorfa do vidro. Em torno de 1050 °C, observa-se um pico
exotérmico, associado ao processo de cristalizagio do material durante o aquecimento,
indicando a formacdo de fases cristalinas a partir da matriz vitrea. A curva TG apresentou baixa
variacdo de massa ao longo do ensaio, evidenciando elevada estabilidade térmica do vidro e
indicando a auséncia de processos significativos de decomposi¢do ou volatilizagdo na faixa de
temperatura investigada.

TG 1% DSC /(mW/mg)

1 ex
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Figura 2: Curva TG/DSC do vidro sodo-célcico produzido com residuo de quartzito.

A Tabela 2 apresenta o valor médio de dureza do vidro sodo-célcico produzido, correspondente
a 4,88 GPa. De acordo com Shelby (2005), a dureza tipica dos vidros ¢ de aproximadamente 6,0
GPa, sendo que a maioria dos vidros silicaticos apresenta valores que podem variar cerca de
30% em relagdo a esse valor de referéncia. Dessa forma, nota-se que o vidro produzido possui
dureza compativel com os vidros sodo-calcicos comerciais.

Tabela 2: Microdureza do vidro sodo-calcico produzido com residuo de quartzito.

Vidro Dureza (GPa) Desvio Padrao
Sodo-célcico 4,88 +0,38
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A Tabela 3 apresenta os valores da resisténcia hidrolitica do vidro sodo-célcico produzido.
O material apresentou consumo de acido de 0,606 mL/g, sendo classificado como HGB 3, o que
indica resisténcia hidrolitica média. Esse resultado esta de acordo com a ISO 719, na qual a
classe HGB 3 corresponde a valores entre 0,20 ¢ 0,85 mL/g, caracterizando materiais com
resisténcia hidrolitica média. Segundo Akerman (2013), a resisténcia hidrolitica esta
diretamente relacionada a composicdo quimica do vidro, especialmente ao teor de Oxidos
alcalinos. Quanto maior o teor de alcalis na composic¢do, maior ¢ a solubilidade do material em
meio aquoso e, consequentemente, menor ¢ sua resisténcia ao ataque quimico.

Tabela 3: Resisténcia hidrolitica do vidro sodo-calcico produzido com residuo de quartzito.

Classe mL/g Interpretacio
HGB 3 0,606 Resisténcia média

4.3. Vidro Sodo-Calcico Produzido

A Figura 3 apresenta o vidro sodo-calcico produzido a partir do residuo de Perla Venata, o qual
apresenta coloracdo verde escura. Essa coloracdo estar associada a presenga de oxidos de ferro
(Fe20s) no residuo utilizado como matéria-prima, uma vez que o ferro ¢ um dos principais
elementos responsaveis pela coloragao de vidros.

Figura 3: Vidro sodo-calcico produzido.

5, CONCLUSOES

Conclui-se que os resultados obtidos nas caracterizagdes tecnoldgicas dos vidros produzidos
apresentaram valores compativeis com os vidros sodo-calcicos comerciais. Esses resultados
demonstram a viabilidade da utilizacdo do residuo de rocha ornamental Perla Venata como
matéria-prima alternativa na producdo de vidros sodo-calcicos. Além de agregar valor ao
residuo industrial, sua aplicacdo contribui para a redugdo de descartes dos residuos em larga
escala e para a diminui¢ao da extracdo de areia, importante fonte de silica utilizada na industria
vidreira.
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RESUMO

O aumento da geragdo de pilhas exauridas tem estimulado o desenvolvimento de processos para
a recuperacdo de manganés e zinco. Neste trabalho, avaliou-se a lixiviagdo da black mass de
pilhas zinco-carbono, alcalinas e baterias descartadas utilizando acidos citrico, latico e sulfurico.
Os acidos organicos apresentaram comportamento semelhante na recupera¢do de Mn, com
valores entre 14,27 e 18,95%, enquanto o acido sulfurico proporcionou as maiores recuperagdes
de Zn, entre 88,98 ¢ 96,63%. A adi¢do de H>0: ao sistema com acido citrico aumentou a
recuperagdo de Mn para até 71,17% e a de Zn para até 67,66%. Entretanto, a dissolugdo de Fe
alcancou 83,63% em uma das amostras, indicando redu¢do da seletividade. Os resultados
demonstram que o desempenho da lixiviagdo depende do tipo de pilha, do agente lixiviante e da
presenca de H20-.

Palavras-chave: Pilhas exauridas; black mass; lixivia¢do; acidos organicos; manganés; zinco.

ABSTRACT

The increasing generation of spent batteries has stimulated the development of processes for
manganese and zinc recovery. This study evaluated the leaching of black mass obtained from
spent zinc—carbon batteries, alkaline batteries, and other discarded batteries using citric, lactic,
and sulfuric acids. The organic acids showed similar behavior in Mn recovery, with values
ranging from 14.27 to 18.95%, whereas sulfuric acid provided the highest Zn recoveries,
ranging from 88.98 to 96.63%. The addition of H-O: to the citric acid system increased Mn
recovery to as much as 71.17% and Zn recovery to as much as 67.66%. However, Fe dissolution
reached 83.63% in one of the samples, indicating reduced selectivity. The results demonstrate
that leaching performance depends on the type of battery, the leaching agent, and the presence
of H20..

Keywords: Spent batteries; black mass; leaching; organic acids; manganese; zinc.
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1. INTRODUCAO

O crescimento acelerado da producdo e do consumo de equipamentos eletroeletronicos tem
contribuido para o aumento expressivo da geracdo de residuos solidos contendo metais de
interesse econdmico, como manganés, zinco ¢ ferro. De acordo com o Global E-waste Monitor
2024, aproximadamente 62 milhdes de toneladas de residuos eletroeletronicos foram geradas
mundialmente em 2022, com projecdo de crescimento continuo nas proximas décadas.
Entretanto, menos de um quarto desse volume foi destinado a coleta e a reciclagem formal
(BALDE et al., 2024). Nesse contexto, destacam-se as pilhas alcalinas e zinco-carbono, cuja
disposicao inadequada pode favorecer a liberacdo de seus constituintes para o solo e 0s corpos
hidricos, comprometendo a qualidade ambiental e podendo causar efeitos adversos aos
ecossistemas e a biodiversidade.

No caso das pilhas exauridas, a recuperacdo de manganés e zinco apresenta relevancia tanto
ambiental quanto econdmica, uma vez que esses metais podem ser reinseridos em cadeias
produtivas, contribuindo para a redug¢do da demanda por recursos minerais primarios € para uma
gestdo mais sustentavel desses residuos (SADEGHI; AFONSO; VEIT, 2020).

Entre as tecnologias empregadas para a recuperacdo desses metais, 0S processos
hidrometalirgicos destacam-se pela possibilidade de alcangar elevadas taxas de extracdo e, em
determinadas condigdes, apresentar menor demanda energética quando comparados as rotas
pirometaltirgicas. Nos ultimos anos, a lixiviagdo empregando acidos organicos tem recebido
crescente atengdo devido a possibilidade de utilizagdo de reagentes de menor toxicidade e
potencialmente biodegradaveis, constituindo uma alternativa de interesse no desenvolvimento
de processos alinhados aos principios da quimica verde e da economia circular (GHASEMI
et al., 2023). Entre esses reagentes, o acido citrico destaca-se por sua capacidade de
complexacdo de ions metalicos, caracteristica que pode favorecer a solubilizagdo de metais
como manganés, zinco e ferro presentes em pilhas exauridas (MARTINS et al., 2023). Dessa
forma, sua utilizacdo tem sido investigada como alternativa aos sistemas convencionais de
lixiviagdo baseados em acidos minerais.

2. OBJETIVOS

Avaliar a recuperagdo de manganés e zinco presentes na black mass de diferentes tipos de pilhas
exauridas por lixiviagdo com acidos citrico, latico e sulftrico, bem como investigar o efeito da
adicdo de perdxido de hidrogénio ao sistema com acido citrico sobre a recupera¢do de Mn e Zn
e a dissolucdo de Fe.

3. METODOLOGIA

Foram utilizadas amostras de pilhas alcalinas, zinco-carbono e baterias descartadas,
submetidas a desmontagem mecanica para obtengao da massa preta. O material foi seco,
triturado e homogeneizado e, posteriormente, submetido aos ensaios de lixiviagao,
utilizando como agentes lixiviantes solugdes de acido citrico e acido latico, ambas na
concentragdo de 1 mol-L!. Os ensaios foram realizados a 80 °C, durante 4 horas, com
aquecimento em plataformas IKA C-MAG HP 7 e agitagdo mecanica utilizando
agitador mecanico digital RW20, com capacidade de 20 L, da IKA. Apos a lixiviagdo, o
lixiviado foi separado do residuo solido. O lixiviado foi analisado por espectrometria de
absorcdo atomica (AAS) para determinagdo das concentragdes metdlicas, enquanto o
residuo soélido foi caracterizado por fluorescéncia de raios X (FRX), permitindo avaliar
sua composicao elementar.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacao em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacao 127



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Lixiviacoes Atmosféricas

Os resultados apresentados na Tabela 1 evidenciam que a eficiéncia de lixiviacdo foi
influenciada pelo tipo de agente lixiviante e pelo metal considerado. Para o manganés,
os acidos organicos apresentaram desempenho superior ao 4cido sulfurico.
As recuperagdes obtidas com acido citrico variaram entre 14,4 e 18,95%, enquanto, para
o acido latico, foram observados valores entre 14,27 e 18,47%. Em contraste, o acido
sulfirico apresentou recuperacdes de Mn inferiores a 10%, variando de 8,74 a 9,21%.
Esses resultados indicam comportamento relativamente semelhante entre os &acidos
citrico e latico para a solubilizagdo do manganés nas diferentes amostras avaliadas.

Para o zinco, entretanto, observou-se comportamento distinto. O &cido sulfurico
apresentou recuperagdes substancialmente superiores as obtidas com os acidos
organicos, alcancando 96,51% e 96,63% para as pilhas zinco-carbono e alcalina,
respectivamente, e 88,98% para a bateria. Entre os acidos orgéanicos, as recuperagdes de
Zn foram consideravelmente menores e mais dependentes do tipo de amostra. O acido
citrico apresentou recuperacdes entre 4,99 e 21,38%, enquanto o acido latico resultou
em valores entre 8,25 e 22,8%. Destaca-se que, para a bateria, o 4cido citrico apresentou
recuperagdo de Zn superior a obtida com acido latico, enquanto comportamento inverso
foi observado para as pilhas zinco-carbono e alcalina.

Tabela 1: Recuperacdes de Mn e Zn de black mass de diferentes pilhas.

. G Acido Latico Acido Sulfiirico

Lixiviante Acido Citrico (CsHsO7) (C:Hi03) (H,S0,)
Recuperacoes (%)
Tipo de Pilha
Mn Zn Mn Zn Mn Zn

Zinco-carbono 18,95 4,99 18,47 22,8 8,81 96,51
Alcalina 14,4 5,67 16,76 12,53 8,74 96,63
Bateria 18,34 21,38 14,27 8,25 9,21 88,98

Os resultados mostram que as concentragdes de manganés nos licores foram, de maneira geral,
superiores as de zinco para todos os sistemas avaliados. Na lixiviagdo com acido citrico, as
concentragdes de Mn variaram de 10.705 a 24.973 mg L™, sendo o maior valor observado para a
amostra de bateria. Com acido latico, foram obtidas concentragdes entre 12.660 ¢ 14.253 mg L
' indicando menor varia¢io em fung¢do do tipo de amostra. Por sua vez, o acido sulfurico
proporcionou concentragdes de Mn entre 15.580 e 21.313 mg L™, com valores mais elevados
para as pilhas zinco-carbono ¢ alcalina.

Para o zinco, as concentragdes foram consideravelmente inferiores as de manganés, variando de
590 a 6.285 mg L. O maior valor foi obtido para a pilha alcalina lixiviada com 4cido latico
(6.285 mg L), enquanto a menor concentragio foi observada para essa mesma amostra quando
empregado 4cido citrico (590 mg L™). Nos ensaios com 4acido sulfirico, as concentra¢des de Zn
variaram entre 1.102 ¢ 3.894 mg L', sendo o maior valor obtido para a pilha zinco-carbono.
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Tabela 2: Concentra¢des de Mn e Zn nos licores de lixiviacdo.

e ¢ . Y. Acido Latico Acido Sulfiirico

Lixiviante Acido Citrico (CsHsO~) (CsH:05) (H,S0,)
Concentragoes (mg L'l)
Tipo de Pilha
Mn Zn Mn Zn Mn Zn

Zinco-carbono 10.705 1.272 14.253 1.747 21.313 3.894
Alcalina 16.138 590 12.660 6.285 21.155 3.467
Bateria 24.973 2.297 13.010 1.146 15.580 1.102

4.2. Lixiviac¢iio com Acido Citrico na Presenca de Peroxido de Hidrogénio

Os resultados apresentados na Tabela 3 mostram que a lixiviagdo empregando acido citrico na
presenga de perdxido de hidrogénio proporcionou aumento nas recuperagcdes de manganés e
zinco, embora com comportamento dependente da composi¢do da amostra. Para o Mn, a maior
recuperagdo foi obtida para a pilha zinco-carbono (71,17%), enquanto as pilhas alcalina e
bateria apresentaram recuperagdes de 42,55% e 44,49%, respectivamente. Para o Zn, a maior
recuperagao foi observada na pilha alcalina (67,66%), seguida pela bateria (38,47%) e pela pilha
zinco-carbono (31,71%).

O aumento da recuperacdo de Mn na presenga de H2O: pode estar associado a agdo redutora do
peréxido sobre espécies de Mn em estados de oxidagdo mais elevados, favorecendo sua
conversao para Mn?', que apresenta maior solubilidade no meio acido e pode ser estabilizado
pela complexacdo com espécies citrato. Dessa forma, o sistema acido citrico-H20O» mostrou-se
particularmente eficiente para a recuperagdo de Mn da pilha zinco-carbono e de Zn da pilha
alcalina. Entretanto, a elevada dissolugdo de Fe observada em algumas amostras indica que a
otimizagdo das condigdes de lixiviagdo deve considerar ndo apenas as recuperagdes de Mn e Zn,
mas também a seletividade em relagdo ao Fe, especialmente visando as etapas posteriores de
purificagdo do licor.

Tabela 3: Recuperacdo de Mn, Zn e Fe de pilhas exauridas por lixiviag@o
com acido citrico na presenga de H20s.

Recuperacées (%)
Tipo de pilha

Mn 7Zn Fe
Zinco-carbono 71,17 31,71 0
Alcalina 42,55 67,66 83,63
i 44,49 38,47 56,27
Bateria

5, CONCLUSOES

Os acidos citrico e latico apresentaram comportamento semelhante na recuperagdo de Mn,
enquanto a recuperagdo de Zn foi mais influenciada pelo tipo de pilha e pelo agente lixiviante.
O H2SO. proporcionou as maiores recuperagdes de Zn, entre 89 e 97%, mas apresentou
recuperagdes de Mn inferiores a 10%.

A adicdo de H20: ao sistema com acido citrico aumentou expressivamente a recuperacao de
Mn, alcancando 71,17% para a pilha zinco-carbono, e de Zn, atingindo 67,66% para a pilha
alcalina. Entretanto, a elevada dissolugdo de Fe observada nas amostras alcalina e de bateria
indica reducdo da seletividade do sistema e possivel aumento da complexidade das etapas
posteriores de purificagdo.

Desta forma, o sistema acido citrico—H20: apresenta potencial para a recuperagdo desses metais,
mas suas condicdes operacionais devem ser otimizadas considerando simultaneamente
recuperagao, seletividade, consumo de reagentes e geragao de efluentes.
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RESUMO

A crescente demanda por elementos terras raras, em especial o neodimio (Nd), associada a
elevada concentracdo da produgdo global na China e aos baixos indices de reciclagem dos imas
permanentes de NdFeB, torna imperativo o desenvolvimento de rotas tecnologicas eficientes
para a recuperacdo desses elementos a partir de residuos. Este trabalho teve como objetivo
avaliar o efeito da calcinag@o prévia sobre a eficiéncia e seletividade da lixivia¢do acida de Nd e
Fe a partir de imas NdFeB descartados. Utilizou-se um Planejamento Composto Central com 17
experimentos, variando-se a temperatura de calcinacao (398-902°C), temperatura de lixiviacao
(36-103°C) e concentragdo de HCI (1,31-4,68 mol.L™!). Os resultados demonstraram que a
temperatura de calcinagdo exerce efeito negativo e altamente significativo sobre a extragdo de
ambos os elementos, com destaque para o Nd. As condi¢des otimizadas permitiram extragdes de
Nd superiores a 95% e razdes Nd/Fe superiores a 3,0, evidenciando a seletividade do processo.
Concluiu-se que a calcinag@o controlada ¢ uma ferramenta eficaz para direcionar a formagao de
fases favoraveis a lixiviagdo seletiva do neodimio, contribuindo para o reaproveitamento
sustentavel desse recurso estratégico.

Palavras chave: Neodimio, imds NdFeB, reciclagem, calcinagdo, lixiviagdo seletiva.

ABSTRACT

The growing demand for rare earth elements, especially neodymium (Nd), along with the high
concentration of global production in China and the low recycling rates of NdFeB permanent
magnets, makes it essential to develop efficient technological methods to recover these elements
from waste. This study aimed to evaluate the effect of prior calcination on the efficiency and
selectivity of acid leaching of Nd and Fe from discarded NdFeB magnets. A Central Composite
Design with 17 experiments was used, varying calcination temperature (398-902°C), leaching
temperature (36-103°C), and HCI concentration (1.31-4.68 mol.L™"). The results showed that
calcination temperature has a negative and highly significant effect on the extraction of both
elements, especially Nd. The optimized conditions allowed Nd extractions higher than 95% and
Nd/Fe ratios above 3.0, showing the selectivity of the process. It can be concluded that
controlled calcination is an effective tool to direct the formation of phases favorable for the
selective leaching of neodymium, contributing to the sustainable reuse of this strategic resource.

Keywords: Neodymium, NdFeB magnets, recycling, calcination, selective leaching.
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1. INTRODUCAO

O avanco acelerado da transi¢do energética e¢ da eletronica tem impulsionado fortemente a
demanda por Elementos Terras Raras (ETRs), em especial o neodimio (Nd), praseodimio (Pr),
disprosio (Dy) e térbio (Tb). Esses elementos sao matérias-primas essenciais para a fabricagdo
dos imas permanentes de NdFeB. A cadeia produtiva desses materiais ¢ altamente concentrada
na China, respondendo por mais de 85% da producdo global de ETRs (Rademaker et al., 2013),
0 que expde os demais paises a vulnerabilidades relacionadas a sobretaxas e restrigdoes de
exportagdo. Além disso, a mineragdo convencional desses elementos gera rejeitos acidos e
substancias toxicas, com significativos impactos ambientais. Apesar desse cenario, as taxas de
reciclagem de imas de NdFeB permanecem baixas, inferiores a 5% em escala global (Schulze e
Buchert, 2016).

Na rota chinesa de produgdo primaria de neodimio a partir do minério de Bayan Obo, sdo
empregadas etapas de britagem, moagem, separa¢do magnética, flotacdo, ustulacdo sulfrica,
lixiviagdo, precipitacdo, extracao por solventes e calcinagao (Schreiber et al., 2020). No entanto,
essa rota convencional apresenta limitagdes importantes: ¢ energeticamente custosa, demanda
infraestrutura complexa e, principalmente, nao foi projetada para recuperar o neodimio de forma
seletiva, o que resulta em perdas significativas do elemento e baixa pureza do produto final
(Schreiber et al., 2020).

Diante dessas limitagdes, a literatura recente tem investigado a influéncia das etapas térmicas
em especial da calcinagdo sobre a distribuicdo das fases formadas e a consequente eficiéncia da
lixiviagdo acida. Nesse contexto, a calcinagdo prévia dos imas tem sido avaliada como uma
estratégia para favorecer a formagao de 6xidos de neodimio facilmente lixiviaveis (como o
Nd,O3) em detrimento de fases refratarias, como o NdFeOs, que comprometem a recuperacao
do elemento. Seo et al. (2024) avaliaram o efeito da temperatura de calcinagdo sobre a
composi¢ao de fases em residuos de imas NdFeB e verificaram que, sob condigdes controladas,
¢ possivel direcionar a formacdo preferencial de Nd,O; e Fe,O;, suprimindo a geragdo de
NdFeO;. Como resultado, os autores obtiveram um aumento significativo na eficiéncia de
lixiviagdo do neodimio em meio acido, atingindo valores superiores a 90% de extracdo. Apesar
desses avangos, ainda sdo escassos na literatura estudos que relacionam sistematicamente as
condi¢des de calcinagdo com a seletividade da lixiviagdo do neodimio em relagao ao ferro.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo principal avaliar o efeito da calcinagdo prévia sobre a
eficiéncia e seletividade da recuperacdo de neodimio a partir de imads NdFeB descartados,
visando a definicdo de pardmetros operacionais que maximizem a razdo Nd/Fe no licor
lixiviada.

3. METODOLOGIA

A amostra de imas permanentes de NdFeB utilizada neste estudo foi fornecida pelo Laboratorio
de Materiais Magnéticos (Magma/UFSC) previamente moida. A quantificacdo dos elementos
quimicos presentes na amostra inicial foi realizada anteriormente pelo grupo de pesquisa do
CETEM, por meio da técnica de Espectrometria de Emissdo Optica com Plasma Indutivamente
Acoplado (ICP-OES), evidenciando uma matriz constituida majoritariamente por Fe (59,40%) e
elevado teor de elementos de terras raras, com destaque para Nd (26,45%), seguido por Pr
(7,20%), Dy (1,86%) e Gd (1,73%).

Para o pré-tratamento térmico, aliquotas da amostra moida foram pesadas, transferidas para
cadinhos de alumina e submetidas a calcinagdo em forno mufla (marca Jung®, modelo 2120),
com aquecimento controlado pela rampa intrinseca do equipamento. Uma vez atingida a
temperatura desejada, as amostras permaneceram em patamar isotérmico por 2 horas, seguidas
de resfriamento interno no forno por aproximadamente 18 horas antes da retirada. O material
calcinado foi entdo macerado e novamente pesado para utilizagdo nos ensaios de lixiviagao.
Os ensaios de lixiviagdo acida em meio cloridrico (HCI) foram conduzidos em reatores de vidro
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vedados, acoplados a condensadores para evitar perdas por evaporagdao, mantendo-se o volume
total da solucdo em 100 mL com uma porcentagem fixa de 2,0% de sodlidos (relagdo
solido/liquido m/v). As amostras foram mantidas sob agitagdo magnética constante
(aproximadamente 300 rpm) e aquecidas em chapa aquecedora com controle de temperatura.
Apos cada ensaio, o lixiviado foi filtrado, por gravidade e em papel filtro qualitativo, separado
do solido resultante e armazenado para analises quimicas posteriores.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A matriz experimental e os resultados de extragdo de Nd e Fe para os 17 ensaios, incluindo as
triplicatas do ponto central (ensaios 15 a 17), foram avaliados estatisticamente para
determinacdo dos efeitos principais e interagdes entre as variaveis estudadas. Os valores de
extracdo de Fe variaram entre 3,35% e 107,74% e os de Nd entre 46,90% e 102,77% conforme
apresentado na Tabela 1.

Tabela 1: Matriz de Planejamento experimental e porcentagens de extragdo de Fe e Nd.

T Calcinacdo T Lixiviacio Concentracdo Extracdo Fe Extracio

Ensaio ©C) ©C) HCI (mol/L) (%) Nd (%) %Nd/%Fe
1 500 50 2 88,5 89,21 1,01
2 500 50 4 97,29 94,76 0,97
3 500 90 2 82,32 97,82 1,19
4 500 90 4 107,74 101,27 0,94
5 800 50 2 22,58 72,40 3,21
6 800 50 4 32,65 86,28 2,64
7 800 90 2 33,81 89,11 2,64
8 800 90 4 82,58 90,15 1,09
9 398 70 3 103,74 102,77 0,99
10 902 70 3 12,52 88,46 7,07
11 650 36 3 82,58 90,66 1,10
12 650 103 3 97,94 93,58 0,96
13 650 70 1,31 46,71 89,55 1,92
14 650 70 4,68 79,61 91,97 1,16
15 (PC) 650 70 3 60,65 94,07 1,55
16 (PC) 650 70 3 64,26 93,78 1,46
17 (PC) 650 70 3 62,45 91,91 1,47
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4.1. Analise dos Efeitos Padronizados para a Extracao do Neodimio (Nd)

A Figura 1 apresenta o grafico de Pareto dos efeitos padronizados para a variavel resposta
extragdo de Nd (%), considerando um nivel de significancia (p=0,05).

{1)Tomperatura da Calcinagdo {CHL} | . B En
{ZTempenbaa da Lbddaglo (FCHL) h L 3TER
(¥jConcentragls da HCI {malL HL) ] __!6 441254
2Ly 3L -4 50541
Concentracho dar HCI (molLNG) .|-l_ln'?59
Temparatura da Lieviagho (PCRO) ..E-.P,GR?]'?
tbyat | _]1_1335@.
o | |resosey
Tewpasaturs da Cakinasha ('CHO) | 7rammes. |

p=.05

Figura 1: Grafico de Pareto dos efeitos padronizados para a extragdo de Neodimio (Nd) em
funcdo da Temperatura de Calcinacdo, Temperatura de Lixiviagdo e Concentragdo de HCI.

Conforme demonstrado na Figura 1, a Temperatura de Calcina¢do (L) apresentou o efeito
padronizado mais expressivo sobre a extracdo de Nd, com valor de -15,97, superando
amplamente a linha de referéncia de p=0,05. Esse resultado indica que a calcinagdo exerce um
efeito negativo ¢ altamente significativo sobre a recuperacdo do neodimio, sugerindo que o
aumento da temperatura de calcinacdo tende a reduzir a extracdo do elemento. Esse
comportamento esta associado a formacdo de fases mais estaveis e refratarias durante o
tratamento térmico. Estudos conduzidos por Seo et al. (2024) demonstraram que a formagdo da
fase complexa NdFeO; em temperaturas elevadas de calcinagdo (acima de 800°C) ¢é a principal
responsavel por essa reducdo na extragdo, pois esta fase apresenta alta resisténcia a dissolugdo
em meio 4cido. Resultados similares foram observados por Onal et al. (2017), que reportaram
que o excesso de oxidagdo, que pode ser observado com o aumento da temperatura de
calcinagdo, leva a formagdo de NdFeOs, comprometendo a recuperagdo do Nd.

Os efeitos da Temperatura de Lixiviacdo (L) e da Concentragdo de HCIl (L) também se
mostraram estatisticamente significativos, com efeitos padronizados de 9,31 e 6,44,
respectivamente. Diferentemente da Temperatura de Calcinagdo (L), ambos os fatores
apresentaram efeitos positivos, indicando que o incremento tanto da temperatura de lixiviacdo
quanto da concentrag@o do acido favorece a extracdo do Nd, o que estd em consonancia com o0s
principios da cinética quimica de lixiviacdo. Yingnakorn et al. (2020) confirmam que o aumento
da temperatura de lixiviacdo e da concentragdo de acido favorecem a cinética de dissolucao do
Nd, uma vez que maiores temperaturas e maiores concentracdes de ions H™ aumentam a forga
motriz da reacdo de lixiviagdo.

4.2.  Analise dos Efeitos Padronizados para Extracao do Ferro (Fe)

A Figura 2 exibe o grafico de Pareto dos efeitos padronizados para a extracdo de Fe (%),
permitindo a comparacdo dos fatores que influenciam a extragdo do ferro, considerado um
contaminante indesejado.
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Figura 2: Grafico de Pareto dos efeitos padronizados para a extracdo de Ferro (Fe) em fungdo
da Temperatura de Calcinag@o, Temperatura de Lixiviacdo e Concentragao de HCI.

A analise da Figura 2 revela um comportamento semelhante ao observado para o Nd. Para a
extragdo de Fe, o fator de maior efeito foi novamente a Temperatura de Calcinagdo (L), com
valor de -53,54. Esse dado sugere que o aumento da temperatura de calcinagdo € eficaz na
diminui¢do da extragdo de ferro. Em temperaturas de calcinacao elevadas (>720°C), o ferro se
converte a Fe;0s3, que ndo se dissolve facilmente em acidos diluidos e precipita no residuo da
lixiviagdo. Esse fenomeno pode ser fundamental para a seletividade do processo, pois permite
que o Nd seja lixiviado enquanto o Fe permanece no residuo. A Concentragdo de HCI (L)
apresentou efeito padronizado de +22,20, enquanto a Temperatura de Lixiviagdo, em seus
componentes linear (L) e quadratico (Q), apresentou efeitos de +14,04 e +17,38,
respectivamente.

5, CONCLUSAO

O presente estudo demonstrou que a calcinagdo prévia exerce efeito determinante sobre a
seletividade da recuperacdo de neodimio a partir de imas NdFeB descartados. Os resultados
experimentais e a analise estatistica evidenciaram que temperaturas de calcina¢do mais baixas
(préximas a 500°C) favorecem a extragdo de Nd (>95%), enquanto temperaturas elevadas
(acima de 800°C) promovem a formagao de fases refratarias, como NdFeOs, que comprometem
a lixiviagdo do elemento. Simultaneamente, a calcinagdo em altas temperaturas reduz
significativamente a extragdo de Fe, devido a conversdo a Fe,Os;, contribuindo para a
seletividade do processo. As condi¢des otimizadas permitiram razdes Nd/Fe na solugdo
lixiviada superiores a 3,0, indicando a viabilidade técnica da rota proposta.
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RESUMO

Este trabalho avaliou a separacdo magnética como rota alternativa de pré-concentracdo de
bauxita, buscando aumentar o teor de alumina disponivel (Al,05-Av) e reduzir a silica reativa
(Si0,-R). Foram estudadas duas amostras, Al (Pard) e F1 (Minas Gerais), usando um separador
de correia com ima permanente de terras raras (rota seca) e um separador de alta intensidade
"Boxmag Rapid" (rota umida), em diferentes faixas de tamanho. Os resultados, obtidos por
DRX e FRX, mostraram que na faixa intermediaria (1,18 a 0,038 mm), a rota imida superou a
seca, mostrando viabilidade econdmica. Na faixa fina (-0,038 mm), a rota umida foi ineficiente,
divergindo da literatura, por causa da inadequacao da matriz de separagdo. Na faixa grossa (4,75
a 1,18 mm), a rota seca recuperou bem o Fe,O3;, mas com perdas de Al,O;. Em geral, o aumento
de AlL,Os-Av ¢ a reducdo de SiO,-R ficaram abaixo do esperado, apontando necessidade de
ajustes nos pardmetros operacionais.

Palavras chave: Bauxita, separacdo magnética, processo bayer.

ABSTRACT

This study evaluated magnetic separation as an alternative route for the pre-concentration of
bauxite, aiming to increase the available alumina content (Al,O3-Av) and reduce reactive silica
(Si0,-R). Two bauxite samples were investigated, Al (Para State) and F1 (Minas Gerais State),
employing a rare-earth permanent magnet belt separator (dry route) and a high-intensity
Boxmag Rapid magnetic separator (wet route), using different narrow particle size fractions.
The results, obtained by X-ray diffraction (XRD) and X-ray fluorescence (XRF), demonstrated
at the intermediate size fraction (1.18 to 0.038 mm), the wet route outperformed the dry route,
showing economic viability. In the fine fraction (<0.038 mm), the wet route shows inefficiency,
contrary to findings reported in the literature, most likely due to the inadequacy of the
separation matrix. In the coarsest fraction (4.75 to 1.18 mm), the dry route achieved good Fe,Os
recovery but with significant Al:Os losses. Overall, the increase in available alumina (AL:Os-
AV) and the reduction in reactive silica (SiO2-R) were below the expected levels, indicating the
need for further optimization of the operational parameters.

Keywords: Bauxite; magnetic separation; bayer process.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacao em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacao 137


mailto:julio20231@poli.ufrj.br
mailto:gbarrios@cetem.gov.br

1. INTRODUCAO

O aluminio é o segundo metal mais utilizado na industria (MASSOLA, 2008; RHANDHANI,
et. Al, 2013), sendo essencial na transicdo energética (JOWITT e MCNULTY, 2021), com
demanda crescente e que ndo podera ser suprida apenas pela reciclagem (BALOMENOS, 2011).
Um dos grandes desafios que enfrenta a industria do aluminio é a queda no teor dos minérios,
incluindo a bauxita (ARENARE, 2009; GRACE, 2026, SENYUTA et. al, 2013).

Devido a sua alta afinidade com o oxigénio, o aluminio ndo se encontra isolado na natureza, ¢ a
rocha bauxita é hoje o Ginico minério de aluminio economicamente viavel em escala industrial
(FERREIRA, 2016, MASSOLA, 2008). Ela ¢ composta principalmente por hidroxidos e oxi-
hidroxidos de aluminio (gibbsita, boehmita, didsporo) e por impurezas como 6xidos de ferro
(hematita, goethita), silicas (caulinita, quartzo) e 6xidos de titanio (rutilo, anatasio) (AUTHIER-
MARTIN et. al, 2001, FERREIRA, 2016). Em zonas tropicais (como o Brasil), predominam
depositos gibbsiticos (SILVA, 2011). Atualmente, o beneficiamento da bauxita restringe-se a
britagem, peneiramento e classificagdo (ARENARE, 2009).

A producdo industrial de aluminio combina dois processos (AUTHIER-MARTIN et. al, 2001,
BALOMENQOS, et. al, 2011; MASSOLA, 2008, SILVA, 2011): o processo Bayer (PB), que
digere a bauxita em soda caustica para extrair a alumina disponivel (Al,0;-Av), gerando como
rejeito a lama vermelha (LV), que concentra as impurezas, sendo a caulinita a mais prejudicial
em depositos gibbsiticos, por consumir soda e Al-D, o que leva a industria a adotar a razdo
minima de 10:1 entre Al,Os-Av e silica reativa (SiO,-R); e o processo Hall-Héroult, que isola o
aluminio metalico por eletrolise ignea. O PB gera grande volume de LV (razdo proxima de 1:1
com a alumina), com riscos ambientais associados as bacias de rejeito, além de alto consumo
energético (BALOMENOS, 2011).

2. OBJETIVOS

Avaliar duas rotas de separagdo magnética — a seco (imd permanente de terras raras) e a tmido
(Boxmag Rapid) — como processo alternativo de beneficiamento de bauxita, visando o aumento
da alumina disponivel ¢ a reducdo da silica reativa no produto final.

3. METODOLOGIA

No presente estudos foram utilizadas duas amostras: Al- Amostra de alimenta¢do do processo,
proveniente do estado do Para, e F1- Amostra de frente de lavra, proveniente de Minas Gerais.

Na Tabela 1 se apresenta um resumo das principais variaveis operacionais dos equipamentos de
separagao magnética utilizados nos experimentos do presente estudo.

Tabela 1: Parametros de operacdo dos separadores magnéticos.

Parimetro Boxr.nag R.apid ~C0rreia eimi

Alta intensidade Ima de terras raras
Alimentacao (umidade) 30% solidos Particulas secas
Faixas de tamanhos (mm) -1,18 +0,038 / -0,038 -4,75 +1,18 / -1,18 +0,038
Campo magnético (Gauss) 13335 5260
Amperagem (A) / Voltagem (V) 19/140 -
Velocidade da correia - 105 (10 Hz)
Matriz (mm / mm) 2/4e1,5/3 -
Produto magnético Retido na matriz Misto + magnético
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta a distribui¢do do teor dos minerais obtidos por DRX, sendo os
difratogramas refinados pelo método de Rietveld.
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Figura 1: Distribuicdo do teor dos minerais obtidos por DRX, de Al ¢ F1.

Os resultados mostram que para a Al, a caulinita se encontra concentrada na faixa -0,038 mm, a
gibbsita se encontra preferencialmente na faixa -50 +4,75 mm, e a hematita se concentra nas
faixas -50 +4,75 mm ¢ -0,038 mm. Para F1 a caulinita ¢ a gibssita se encontram concentradas na
faixa -0,038 mm, a hematita se concentra nas faixas -1,18 mm e existe uma concentrac¢do
importante de magnetita na faixa de -1,18 +0,038 mm.

A Figura 2 apresenta a distribui¢do do teor dos elementos Al,Os, e Si0O,, obtidos por FRX, junto
com os valores de Al,O;-Av e SiO,-R.
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Figura 2: Distribuicdo do teor dos minerais obtidos por FRX, de Al e F1.

Confirmando as analises de DRX, a distribuigdo do teor de A1 mostra maior concentragao de
SiO, e SiO,-R na faixa -0,038 mm, AlO; e Al,O3-R na faixa de -50 +4,75 mm e Fe203 nas
faixas -50 +4,75 mm ¢ -0,038 mm. Para a amostra F1 se tem maior concentracdo de SiO, e
SiO,-R na faixa -0,038 mm, AlO; e Al,O3-R na faixa de -0,038 mm e Fe,O3 na faixa -1,18 mm.

A Figura 3 apresenta a recuperagdo massica dos produtos magnético € ndo magnético para cada
faixa de tamanho e tipo de separador magnético. A amostra F1 apresenta maiores recuperagdes
massica de produto magnético, principalmente pelo alto teor de minerais magnéticos com
presenga de Fe,O; (hematita ¢ magnetita), entretanto a amostra Al tem uma concentragdo
menor minerais magnéticos.
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Figura 3: Recuperacdo massica dos produtos magnético e ndo magnético para cada faixa de
tamanho e tipo de separador magnético, de Al e F1.

A Figura 4 apresenta a recuperacdo metalirgica de Al,Os, SiO,, e Fe,0; no produto magnético
para cada faixa de tamanho e tipo de separador magnético.
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Figura 4: Recuperagdo metalurgica de Al,0O3, Si0,, e Fe,O3 no produto magnético para cada
faixa de tamanho e tipo de separador magnético, de Al e F1.

Os resultados de recuperagdo metalurgica, para a amostra Al apresentam recuperacdes
superiores a 80% no imad permanente na faixa de -1,18 +0,038 mm. A amostra F1 apresenta
recuperagdo de Fe,O; superior a 80% para as faixas acima de -0,038 mm. Entretanto, para a
granulometria -0,038mm, o separador Rapid se mostrou ineficiente, provavelmente devido a
escolha da matriz de separacdo.

Finalmente as Figuras 5 e 6 apresentam os valores inicial (alimentacdo) e final (produto néo
magnético) de teor de Al,O;-Av e ragao Al,O3-Av/SiO,-R.

Amostra Al Amostra F1

100 100
° # Inicial Al203 -Av o = Inicial Al203 -Av
ug . uw .
% 80 L m Final Al203-Av Zo 80 | = Final Al203-Av
3 3
SR 60 &R 60
<% 40 $% 40
< 20 | < 20
8 ]
g o B oo

g ™ g M g ™ 8 ™ g M g M g g ™
a1 AT g 00T (g 00 0% 78T g 00T g0 00
Iméa permanente Rapid Iméa permanente Rapid

Figura 5: Valores inicial (alimentaggo) e final (produto ndo magnético) de teor de Al,O;-Av,
para as diferentes faixas de tamanho e tipos de separador, de Al e F1.
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Figura 6: Valores inicial (alimentag@o) e final (produto ndo magnético) de Al,O5-Av/SiO;-R,
para as diferentes faixas de tamanho e tipos de separador, de Al e F1.

Os resultados mostram que para a faixa +1,18 mm, existe um aumento do teor de Al,Os-Av
entre 2,2 ¢ 5,9 % para a Al, e de 3,6 ¢ 14,4 % para a F1. Para a faixa -0,038 mm ndo tem
aumento significativo de AL,O3;-Av (menor a 1%) para ambas as amostras. Respeito a razio
ALOs-Av/Si0O,-R, os resultados mostram variagdes pequenas (£1%) para ambas as amostras,
faixas de tamanho e tipos de separador magnético.

5. CONCLUSOES

Para a faixa 1,18 x 0,038 mm, a rota a umido apresentou desempenho superior a rota a seco,
tanto na recupera¢do massica quanto na metalurgica, convergindo com os resultados de
RIBEIRO ¢ MELLO (2002), mostrando viabilidade econdmica. Ambas as rotas se mostraram
eficientes quanto a recuperacdo de Fe,O; no concentrado magnético, embora o aumento de
AlLO5 e a redugdo de SiO, no concentrado ndo-magnético tenham ficado abaixo do esperado.

Para a faixa -0,038 mm, a separagdo magnética a umido mostrou-se ineficiente, com pouca
recuperagdo massica de concentrado magnético, divergindo de ARENARE (2009), indicando
viabilidade técnica até 0,020 mm. Isso sugere uma inadequagdo das matrizes utilizadas e da
preparagdo da polpa.

Na faixa de -4,75+1,18 mm, a rota a seco apresentou boa recuperacdo metaltrgica de Fe,O; no

concentrado magnético, mas com recuperacdo de Al,O; baixa no concentrado ndo-magnético
(indicando perdas de SiO, para o concentrado magnético).

Como pesquisas futuras se sugere: a ativacdo mecanoquimica associada a separagdo magnética;
estudo da migragdo da caulinita ao concentrado magnético (LEONARDI, et. al, 2010); forte
alcalinizagdo do meio (baseado em relato de ZHOU (2023)), tanto para a polpa da separagio
magnética a umido, quanto para a digestdo Bayer; tratamento acido (PRADO, 2012, ZHOU
(2023).
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RESUMO

As rochas naturais, aglomeradas e sinterizadas s3o amplamente utilizadas na construgdo civil e
na arquitetura devido as suas propriedades fisicas e estéticas. Entretanto, a exposi¢do a agentes
manchantes pode comprometer sua aparéncia e durabilidade, tornando necesséria a avaliagdo da
eficiéncia de tratamentos superficiais. Este trabalho teve como objetivo avaliar a eficiéncia do
uso de impermeabilizantes em rochas naturais, aglomeradas e sinterizadas, com o intuito de
investigar o comportamento dos materiais em contato com agentes manchantes. Inicialmente,
foram determinadas a densidade aparente, a porosidade aparente e a absor¢do de agua, conforme
a ABNT NBR 15845-2. Posteriormente, amostras tratadas e ndo tratadas com
impermeabilizante foram submetidas ao ensaio de resisténcia ao manchamento, utilizando
metodologia adaptada da ABNT NBR 10545-14, com exposigdo a diferentes agentes
manchantes. Os resultados demostram que a rocha natural apresentou os maiores valores de
porosidade aparente (0,88%) e absorcdo de agua (0,31%), enquanto a rocha sinterizada
apresentou os menores (0,20% e 0,09%, respectivamente). No ensaio de manchamento, a rocha
sinterizada apresentou o melhor desempenho, seguida da rocha aglomerada, enquanto a rocha
natural foi a mais suscetivel a acdo dos agentes manchantes. A aplicacdo do impermeabilizante
promoveu melhoria na resisténcia ao manchamento para todos os materiais, embora sua
eficiéncia tenha variado conforme o tipo de rocha. Os resultados demonstram que materiais com
menores valores de porosidade e absor¢do de agua tendem a apresentar maior resisténcia a
penetragdo de liquidos, evidenciando a importancia da caracterizagdo fisica e da avaliagdo da
eficiéncia dos impermeabilizantes para a selegdo do tratamento mais adequado as diferentes
aplicagoes.

Palavras-chave: Rochas ornamentais; impermeabilizante; resisténcia ao manchamento.

ABSTRACT

Natural, agglomerated, and sintered stones are widely used in civil construction and architecture
due to their physical and aesthetic properties. However, exposure to staining agents can
compromise their appearance and durability, making it necessary to evaluate the effectiveness
of surface treatments. This study aimed to evaluate the effectiveness of waterproofing applied to
natural, agglomerated, and sintered stones in order to investigate the behavior of these materials
when exposed to staining agents. Initially, the apparent density, apparent porosity, and water
absorption of the materials were determined according to ABNT NBR 15845-2. Subsequently,
treated and untreated samples were subjected to a stain resistance test using a methodology
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adapted from ABNT NBR 10545-14, with exposure to different staining agents. The results
showed that the natural stone exhibited the highest apparent porosity (0,88%) and water
absorption (0,31%), whereas the sintered stone presented the lowest values (0,20% and 0,09%,
respectively). In the stain resistance test, the sintered stone showed the best overall performance,
followed by the agglomerated stone, while the natural stone was the most susceptible to
staining. The application of the waterproofing improved the stain resistance of all materials,
although its effectiveness varied according to the type of stone. The results indicate that
materials with lower porosity and water absorption tend to exhibit greater resistance to liquid
penetration, highlighting the importance of physical characterization and evaluating the
effectiveness of waterproofing for selecting the most appropriate treatment for different
applications.

Keywords: Ornamental stones; waterproofing; stain resistance.

1. INTRODUCAO

As rochas naturais sdo amplamente empregadas na arquitetura e na construgao civil devido a sua
resisténcia, durabilidade e valor estético (Silva; Costa, 2022). O Brasil destaca-se entre os
principais produtores mundiais de rochas ornamentais, enquanto o mercado tem registrado um
crescimento na utilizacdo de materiais aglomerados e sinterizados em revestimentos, pisos,
fachadas e bancadas (Pazeto; Souza; Faitanin, 2020). Apesar dessa expansdo, ainda sdo
limitadas as informagdes sobre o desempenho desses materiais em condigdes reais de uso.

Entre os fatores que comprometem a durabilidade dos materiais rochosos destaca-se a
penetragdo de fluidos, que pode ocasionar manchas permanentes e alteracdes estéticas,
dependendo de propriedades como porosidade ¢ absorcdo de agua (Gongalves, 2024). Nesse
contexto, a aplicagdo de impermeabilizantes ¢ uma alternativa para reduzir a absor¢do de
liquidos e aumentar a prote¢@o superficial. Entretanto, a eficiéncia desses produtos pode variar
em funcdo das caracteristicas de cada material (Chen et al., 2023).

A determinagdo dos indices fisicos, como densidade aparente, porosidade aparente ¢ absorgéo
de 4gua, conforme a ABNT NBR 15845-2 (ABNT, 2015), fornece informagdes importantes
sobre o comportamento dos materiais frente a penetragdo de fluidos e permite correlacionar
essas propriedades com a resisténcia a0 manchamento.

Diante da crescente utilizacdo de rochas naturais, aglomeradas e sinterizadas em aplicagdes
arquitetonicas e da necessidade de ampliar o conhecimento sobre seu comportamento frente a
acdo de agentes potencialmente manchantes, a realizagdo de estudos comparativos envolvendo
esses materiais torna-se de extrema importancia para o mercado.

2. OBJETIVOS

Este trabalho teve como objetivo avaliar a eficiéncia do uso de impermeabilizantes em rochas
naturais, aglomeradas e sinterizadas, com o intuito de investigar o comportamento dos materiais
em contato com agentes manchantes.

3. METODOLOGIA

Este trabalho consistiu em uma pesquisa experimental conduzida em laboratorio, na qual foram
avaliadas rochas naturais, aglomeradas e sinterizadas por meio da determinacdo dos ensaios de
indices fisicos (densidade aparente, porosidade e absor¢do de agua) e resisténcia ao
manchamento.

Inicialmente, foram determinados os indices fisicos dos materiais, incluindo densidade aparente,
porosidade aparente ¢ absor¢do de agua, conforme os procedimentos estabelecidos pela ABNT
NBR 15845-2. Para essa etapa, foram utilizados 10 corpos de prova de cada tipo de rocha, com
dimensodes de 50 mm x 50 mm.

Apoés a determinagdo dos indices fisicos, foi aplicado um impermeabilizante em 9 corpos de
prova de cada tipo de rocha (natural, aglomerada e sinterizada), totalizando 27 amostras
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tratadas. A aplicagdo foi realizada conforme as recomendagdes do fabricante, sendo respeitado
um periodo de cura de 10 dias antes da realizagdo do ensaio de resisténcia ao manchamento.

O ensaio de resisténcia a0 manchamento foi realizado em corpos de prova com dimensdes de 50
mm % 50 mm, utilizando metodologia adaptada da ABNT NBR 10545-14. As amostras, tratadas
e ndo tratadas com impermeabilizante, foram expostas durante 24 horas a diferentes agentes
manchantes, incluindo compostos penetrantes, como 6xido de cromo (Cr:0s - pasta verde) e
oxido de ferro (Fe:0s - pasta vermelha), além de produtos de uso doméstico, como azeite,
mostarda, ketchup, vinho, café e limao.

Apés o periodo de exposigdo, a resisténcia ao manchamento foi avaliada por meio de uma
escala de classificacdo de 1 a 4. O indice 4 correspondeu a remoc¢do da mancha apenas com
agua quente; o indice 3 indicou remog¢do com produto de limpeza de baixa acdo, como
detergente neutro; o indice 2 correspondeu a necessidade de utilizagdo de produto de limpeza de
maior agdo, como pasta multiuso; e o indice 1 indicou a permanéncia da mancha, mesmo apds
os procedimentos de limpeza.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos indices fisicos (Figura 1) evidenciam diferencas entre as rochas naturais,
aglomeradas e sinterizadas quanto a densidade aparente, porosidade aparente e absorcdo de
agua.

I Densidade aparente (g/cm?)

- Porosidade (%)

B Absorgdo de dgua (%)
3,0 1,0 0,50
2,7 09 045
2,4 08 0,440
2,14 0,7 0,35
1,8 4 ~06 0,30
1,5 05 0,25
12 o4 ko020
0,9 - 03 Fo.15
0,6 ~0,2 0,10
0,3 ~0,1 0,05
0,0 - ~0,0 0,00

Naturais Aglomeradas Sinterizadas

Tipos de Rochas

Figura 1: Indices fisicos das rochas naturais, aglomeradas e sinterizada.

A rocha natural apresentou a maior densidade aparente (2,80 g/cm?®), seguida da rocha
sinterizada (2,28 g/cm®) e da rocha aglomerada (2,18 g/cm®). Em relag¢do a porosidade aparente
e a absorcdo de agua, a rocha natural apresentou os maiores valores (0,88% e 0,31%,
respectivamente, enquanto a rocha sinterizada apresentou os menores (0,20% e 0,09%). A rocha
aglomerada apresentou comportamento intermediario (0,49% e 0,22%) para ambas as
propriedades. A relagdo observada entre porosidade aparente e absor¢do de agua esta de acordo
com Callister e Rethwisch (2021), que afirmam que a absor¢ao de agua depende da presenca de
poros abertos e interconectados, favorecendo a penetragdo de fluidos no material. Assim, os
resultados obtidos indicam que materiais com menores valores de porosidade tendem a
apresentar menor absor¢do de dgua, caracteristica desejavel em aplicagdes sujeitas a exposicdo
frequente a liquidos.

Os resultados obtidos por meio do ensaio de resisténcia ao manchamento estio apresentados na
Figura 2.
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Figura 2: Resisténcia ao manchamento Grafico Figura (a): sem impermeabilizante;
Grafico Figura (b): com impermeabilizante.

De maneira geral, a rocha sinterizada apresentou o melhor desempenho frente aos agentes
manchantes, mesmo na condi¢do sem impermeabilizacdo, obtendo classificacio 4 para
praticamente todos os agentes avaliados. Apos a aplicagcdo do impermeabilizante, todas as
manchas foram removidas apenas com agua quente, indicando elevada resisténcia ao
manchamento.

A rocha aglomerada apresentou comportamento intermedidrio. Sem impermeabilizagdo, os
agentes manchantes promoveram maior dificuldade de remog¢do das manchas. Com a aplicacdo
do impermeabilizante, observou-se melhora na resisténcia ao manchamento para alguns agentes,
embora o tratamento nado tenha eliminado completamente a suscetibilidade do material.

A rocha natural apresentou o desempenho menos favoravel, registrando maior nimero de
manchas permanentes antes da aplicagdo do impermeabilizante. Apds o tratamento com
impermeabilizante, verificou-se melhora na remog¢ao de alguns agentes manchantes, entretanto,
ketchup, vinho e limdo permaneceram classificados como manchas de dificil remocdo. Esse
comportamento ¢ compativel com os resultados dos indices fisicos, uma vez que esse material
apresentou os maiores valores de porosidade aparente e absor¢do de agua, propriedades
relacionadas a maior facilidade de penetragdo de liquidos (Callister; Rethwisch, 2021).

Os resultados também demonstram que a eficiéncia do impermeabilizante variou conforme o
tipo de material avaliado. De acordo com Almeida e Silveira (2022), a resposta aos tratamentos
impermeabilizantes depende das caracteristicas fisicas das rochas, podendo variar conforme o
tipo de material, o acabamento superficial e a quantidade de produto aplicada. Os autores
ressaltam ainda que a protecdo superficial deve ser avaliada individualmente para cada rocha,
uma vez que um mesmo impermeabilizante pode apresentar desempenhos distintos em
diferentes materiais e condigdes de acabamento.

5. CONCLUSOES

Os resultados obtidos demonstraram que os indices fisicos influenciaram o comportamento das
rochas frente ao manchamento, sendo observada uma relagdo entre menores valores de
porosidade aparente ¢ absor¢do de dgua ¢ maior resisténcia aos agentes manchantes. Entre os
materiais avaliados, a rocha sinterizada apresentou o melhor desempenho, enquanto a rocha
natural foi a mais suscetivel a0 manchamento. A aplicagdo do impermeabilizante contribuiu
para melhorar a resisténcia ao manchamento em todos os materiais, embora sua eficiéncia tenha
variado conforme o tipo de rocha. Dessa forma, os resultados evidenciam a importancia da
caracterizacdo fisica dos materiais e da avaliacdo prévia da eficiéncia dos impermeabilizantes
para a defini¢do do tratamento mais adequado as diferentes aplicagdes.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacao 146



6. AGRADECIMENTOS

A FAPES, pelo apoio financeiro e concessio da bolsa (Processo n° 000000/0000-0), ao Centro
de Tecnologia Mineral (CETEM/MCTI) e Instituto Federal do Espirito Santo (IFES), pela
infraestrutura disponibilizada e pelo suporte ao desenvolvimento da pesquisa e a Lahis Menon
de Almeida pelo apoio técnico e valiosa contribui¢do para a execugdo deste trabalho.

7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. ABNT NBR 10545-14: placas
ceramicas: Parte 14: determinagdo da resisténcia ao manchamento. Rio de Janeiro: ABNT,
2017.

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. ABNT NBR 15845-2: rochas para
revestimento: Parte 2: determinag¢do da densidade aparente, da porosidade aparente e da
absorcdo de agua. Rio de Janeiro: ABNT, 2015.

ALMEIDA, Phillipe Fernandes de; SILVEIRA, Leonardo Luiz Lyrio da. Proposta metodologica
para avaliacdo do desempenho de impermeabilizantes aplicados em rochas ornamentais. In:
JORNADA DO PROGRAMA DE CAPACITACAO INSTITUCIONAL — PCI/CETEM, 11.,
2022, Rio de Janeiro. Anais [...] Rio de Janeiro: CETEM/MCT]I, 2022. p. 186-192.

ALVAREZ DE BUERGO BALLESTER, M.; FORT GONZALEZ, R. Basic methodology for
the assessment and selection of water-repellent treatments applied on carbonatic materials.
Progress in Organic Coatings, Amsterdam, v. 43, n. 4, p. 258-266, 2001.

CALLISTER JUNIOR, William D.; RETHWISCH, David G. Ciéncia e engenharia de
materiais: uma introdugdo. 10. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2021.

CHEN, Xiaolin; DE KOCK, Tim; CNUDDE, Veerle; VAN DEN BOSSCHE, Nathan. The
influence of material characteristics and environmental circumstances on the efficiency of water
repellent treatments of historic facades. Construction and Building Materials, Amsterdam,
v. 386, art. 131610, 2023.

GADIOLI, Ménica Castoldi Borlini et al. Rochas aglomeradas: uma alternativa tecnologica e
ambiental para a utilizacdo dos residuos de rochas ornamentais. Rio de Janeiro: CETEM/MCTI,
2021. 44 p. (Série Tecnologia Ambiental, 115).

GONCALVES, Marcela Almeida dos Santos. Resisténcia ao manchamento de rochas para
revestimento: analise comparativa entre um gnaisse, um quartzito ¢ uma rocha aglomerada.
2024. 32 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Graduagdo em Engenharia de Minas) — Instituto
Federal do Espirito Santo, Campus Cachoeiro de Itapemirim, Cachoeiro de Itapemirim, 2024.

PAZETO, Abiliane de Andrade; SOUZA, Tania Cleiciane Barbosa; FAITANIN, Bruna Xavier.
Estudo comparativo entre propriedades tecnoldgicas de rochas aglomeradas e rochas naturais.
Geociéncias, Rio Claro, v. 39, n. 4, p. 1063-1077, 2020.

SILVA, Hieres Vetorazzi da; COSTA, Antonio Gilberto. Caracterizacdo fisico-mecanica de

rochas ornamentais do Brasil: determinagdo de densidade aparente, porosidade, absor¢ao hidrica
e capilaridade. Geociéncias, Rio Claro, v. 41, n. 2, p. 463-480, 2022.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacao 147



METODOLOGIA DO FLUXO LTBT NA ANALISE DA CFEM E DA GESTAO
TERRITORIAL: PROPOSTA E APLICACAO AO CIRCUITO DO CAULIM EM
VITORIA DO JARI (AP)

LTBT FLOW METHODOLOGY IN THE ANALYSIS OF CFEM AND
TERRITORIAL MANAGEMENT: PROPOSAL AND APPLICATION TO THE
KAOLIN CIRCUIT IN VITORIA DO JARI (AP)

Kevin Delinsk Bomfim Stadler
Aluno de Graduacao de Fisica 6° periodo
Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ)
Periodo PIBIC ou PIBITI/CETEM: setembro de 2025 a janeiro de 2027
kstadler.fis@uftj.br

Fabio Giusti Azevedo de Britto
Orientador, formag¢ao académica, D.Sc.
COPTM/CETEM
fgbritto@cetem.gov.br

Luciana Marelli Mofati
Coorientadora, Geografa, D.Sc.
Bolsista PCI-DA
lumofati@gmail.com

RESUMO

A mineragdo ¢ um vetor econdmico relevante no Brasil, mas gera externalidades
socioambientais que extrapolam os limites dos municipios produtores. Para amenizar esses
impactos, a Lei n® 13.540/2017 incluiu municipios afetados por infraestruturas de logistica e
transporte no rateio da Compensagdo Financeira pela Exploragdo de Recursos Minerais
(CFEM). Contudo, persistem lacunas na delimita¢do objetiva dessas areas no espago geografico.
Este trabalho objetiva propor ¢ aplicar a metodologia do Fluxo LTBT (Lavra, Transporte,
Beneficiamento ¢ Transforma¢do) como um modelo de auditoria territorial do circuito produtivo
mineral. Baseando-se em pesquisa exploratoria e estudo de caso do caulim em Vitoria do Jari
(AP), operado pela CADAM S.A., o modelo revelou a fragmentagdo espacial entre a lavra
amapaense ¢ o beneficiamento e escoamento no Para. Essa dispersdo gera desafios na repartigdo
fiscal da CFEM e expde Vitoria do Jari a expressivos passivos ambientais e déficits estruturais,
apesar do repasse de R$ 43,76 milhdes acumulados entre 2010 e 2024. Conclui-se que o modelo
LTBT ¢ eficaz para mapear desconexdes territoriais e balizar a governanga tributaria.
Adicionalmente, destaca-se que o aproveitamento tecnologico de rejeitos cauliniticos para
sintetizar zedlitas e metacaulim surge como alternativa promissora para converter passivos em
ativos sustentaveis no Vale do Jari.

Palavras chave: Mineragdo; CFEM; caulim; logistica mineral; fluxo LTBT.

ABSTRACT

Mining is a significant economic driver in Brazil, yet it generates socio-environmental
externalities that extend beyond the borders of producing municipalities. To mitigate these
impacts, Law No. 13,540/2017 included municipalities affected by logistic and transport
infrastructure in the distribution of the Financial Compensation for the Exploitation of Mineral
Resources (CFEM). However, gaps persist in the objective spatial delineation of these areas.
This study aims to propose and apply the LTBT Flow (Extraction, Transport, Processing, and
Transformation) methodology as a territorial audit model for the mineral production chain.
Based on exploratory research and a case study of kaolin in Vitoria do Jari (AP), operated by
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CADAM S.A., the model revealed the spatial fragmentation between extraction in Amapa and
processing and shipping in Para. This dispersion creates challenges in the fiscal distribution of
the CFEM and exposes Vitoria do Jari to significant environmental liabilities and structural
deficits, despite cumulative transfers of R$ 43.76 million between 2010 and 2024. It is
concluded that the LTBT model is effective for mapping territorial disconnections and guiding
tax governance. Additionally, it is highlighted that the technological reuse of kaolin tailings to
synthesize zeolites and metakaolin emerges as a promising alternative to convert liabilities into
sustainable assets in the Jari Valley.

Keywords: Mining, CFEM, kaolin, mineral logistic; LTBT flow.

1. INTRODUCAO

A atividade mineraria figura como um dos vetores estruturantes da economia brasileira
exercendo papel determinante na arrecadagdo fiscal e no desenvolvimento socioecondmico
regional. Nao obstante sua relevancia economica, a exploracdo de recursos minerais deflagra
repercussdes de ordem ambiental, social, logistica e territorial que transpassam as fronteiras
administrativas do municipio minerador. Visando a mitigagdo financeira dessas externalidades,
a Constituicdo Federal de 1988 instituiu a Compensagdo Financeira pela Exploragdo de
Recursos Minerais (CFEM) - posteriormente normatizada pelas Leis n° 7.990/1989 e n°
8.001/1990 e substancialmente reformulada pela Lei n°® 13.540/2017. O principal avanco
decorrente desta revisdo legislativa constitui a incorporacdo dos “municipios afetados pela
atividade de mineracdo”, chancelando o reconhecimento de que localidades niao produtoras
integram a cadeia de valor mineral ao sediarem etapas de transporte (ferrovias e minerodutos)
ou ao suportarem o desgaste da infraestrutura logistica (operacdes portuarias de escoamento,
instalacdes de beneficiamento industrial e estruturas de disposi¢do de rejeitos). Contudo,
persistem lacunas metodoldgicas no que tange a delimitacdo objetiva dos entes federativos
efetivamente impactados. Embora o arcabougo normativo estabelega balizas para o rateio dos
recursos da CFEM, carece-se de um instrumental analitico capaz de contemplar, de maneira
sistémica, as articulagdes da cadeia produtiva mineral e suas respectivas reflexdes no espaco
geografico (ANM, 2024). No caso do caulim explorado na bacia do Rio Jari, a extragdo mineral
ocorre no municipio de Vitoria do Jari (Amapa), enquanto o transporte minerodutoviario, o
beneficiamento e a infraestrutura portudria situam-se em Munguba (Distrito de Almeirim, Pard).
Essa dindmica fracionada expde o municipio produtor primario aos passivos ambientais e
territoriais da lavra (ex.: barragens de rejeitos e pressao sobre infraestruturas urbanas), enquanto
parte expressiva das etapas industriais e de agregacdo de valor ocorre além de suas fronteiras
estaduais e municipais. Para conferir transparéncia e rigor analitico a esse ecossistema tributario
e logistico, faz-se necessaria a aplicagdo de ferramentas metodologicas integradas. Assim, este
trabalho propde uma abordagem alicercada no Fluxo LTBT (Lavra/Produgdo, Transporte,
Beneficiamento e Transformagao), com a premissa de que a mineragdo se estrutura como uma
rede cujas fases operacionais se dispersam espacialmente. Ao sistematizar tais etapas sob a
perspectiva de um fluxo continuo, viabiliza-se a apreensdo dos vetores de propagacdo das
externalidades no territério, bem como a identificacdo dos atores e espacos submetidos as
especificidades de cada etapa produtiva. Para validar a execugdo do modelo proposto, adota-se
como estudo de caso o municipio de Vitoria do Jari, situado no estado do Amapa, no qual o
circuito espacial produtivo do caulim sintetiza uma cadeia integrada de articulacdo entre
extracdo, beneficiamento e escoamento.

2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo aplicar a metodologia do Fluxo LTBT para a analise espacial
sistematica do trajeto do Caulim oriundo do municipio de Vitéria do Jari, bem como do impacto
econdmico ¢ fiscal em municipios mineradores, estabelecendo um modelo de auditoria
territorial que auxilie na compreensdo do impacto e na avaliagdo da distribuicdo da CFEM para
municipios afetados por infraestrutura logistica e portuaria.
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3. METODOLOGIA

O presente estudo caracteriza-se como uma pesquisa exploratoria de abordagem qualitativa,
fundamentada nos procedimentos da pesquisa bibliografica e da analise documental dividida em
trés fases principais:

— Fase 1: Concepgao Teorica do Fluxo LTBT
— Fase 2: Coleta de Dados e Caracterizagdo Territorial
— Fase 3: Analise Integrada ¢ Estudo de Caso
3.1. Concep¢ao Teorica da Metodologia do Fluxo LTBT

A metodologia do Fluxo LTBT (Lavra/Producao, Transporte, Beneficiamento e Transformacgéo)
foi desenvolvida pelo Nucleo de Estudos Territorio ¢ Mineragdo (NETMin), do Centro de
Tecnologia Mineral (CETEM/MCTI). Trata-se de uma abordagem desenhada para apoiar a
gestdo territorial, o planejamento publico e a formulacdo de politicas econdmicas e
socioambientais no que tange as regides sob influéncia das atividades minerarias, com a
finalidade central de compreender as implicagdes logisticas da cadeia produtiva e prover uma
visdo sistémica da cadeia de valor dos minerais industriais. Para cumprir esse propoésito, a
metodologia decompde a cadeia produtiva mineral em quatro nés analiticos encadeados:

Lavra/Produgao: Mapeamento do ponto de extragdo do minério bruto (run of mine - ROM)

Transporte: Identificacdo dos modais logisticos de escoamento (minerodutos, rodovias,
ferrovias e vias fluviais) e das zonas territoriais cortadas pela infraestrutura.

Beneficiamento: Mapeamento das unidades fisicas/quimicas de processamento mineral e
geragdo de rejeitos.

Transformacfo: Analise dos elos de consumo industrial, agregacao de valor local/regional e
potencial de economia circular.

3.2. Coleta de Dados

Para a base de dados, foi realizado o enquadramento legal através do inventario e a analise do
arcabougo normativo regulatério da CFEM, contemplando a Constituicdo Federal de 1988, as
Leis n° 7.990/1989, n° 8.001/1990 e n°® 13.540/2017, além dos atos normativos expedidos pela
Agéncia Nacional de Mineracdo (ANM) pertinentes a distribui¢do da receita arrecadada.
Adicionalmente, como bases de dados secundarias, realizou-se a analise dos dados do Anuario
Mineral Brasileiro (ANM) e dados do IBGE. Paralelamente, foi feita a revisdo documental de
informacdes de mercado publicadas na Brasil Mineral sobre a empresa KaMin LLC / CADAM
S.A, além de a¢des do Ministério Publico do Estado do Amapa (MP-AP) e do Informativo
Vitéria do Jari - Amapa (GIUSTI et al., 2026).

3.3. Estudo de Caso

A metodologia foi aplicada ao estudo empirico do circuito espacial produtivo do caulim no
municipio de Vitoria do Jari (AP). Para tanto, a partir dos dados respectivos ao desenvolvimento
socioecondmico do municipio, além do uso e dotagdo mineral do Caulim (GIUSTI et al. 2026) e
bases de dados da Brasil Mineral, bem como de informag¢des da propria empresa
(KaMin/CADAM) foi possivel mapear as rotas logisticas, os nds de beneficiamento e os vetores
de destinagdo da produgdo.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Como principal contribui¢do analitica desta investigagdo, apresenta-se o construto metodologico
denominado Fluxo LTBT, fundamentado na articulagdo sist€émica de quatro dimensoes
operacionais do circuito mineral: Lavra/Producdo, Transporte, Beneficiamento ¢
Transformagdo. Em contraposicdo as abordagens convencionais — historicamente restritas ao
locus da extragdo —, o modelo proposto apreende a mineragdo sob a Otica de um sistema
territorial integrado, no qual os diferentes entes municipais desempenham fungdes
especializadas no ambito da divisdo territorial do trabalho.

4.1. Panorama Socioecondmico e Territorial de Vitéria do Jari (AP)

O municipio de Vitoria do Jari situa-se no extremo sul do Estado do Amapa. Com area
territorial de aproximadamente 2.508,98 km? e populagdo recenseada de 11.291 habitantes
(2022) (estimada em 11.899 em 2025), o municipio apresenta um Indice de Desenvolvimento
Humano Municipal (IDHM) de 0,619, abaixo da capital Macapa (0,733).

Tabela 1: Comparativo socioeconomico de Vitdria do Jari com a capital do estado Macapa.

Indicador Socioeconémico Vitoria do Jari (AP) Macapa (Capital)
Populagéo (2022) 11.291 pessoas 442.933 pessoas
PIB per capita (2023) R$ 26.884,18 R$ 41.701,25
Rendimento nominal mensal per capita de até %2 51,2% 39,0%

salario minimo (2010)

Esgotamento Sanitario (2022) 5,47% 15,52%

Urbanizagdo de Vias Publicas (2010) 0% 8,8%

Fonte: IBGE Cidades, 2026.

A economia local ¢ caracterizada por forte dependéncia do funcionalismo publico local e de
empregos na industria vizinha de celulose (Jari Celulose, em Monte Dourado/PA), além de
cooperativas extrativistas (acai, castanha-do-para e madeira manejada) (Governo do Estado do
Amapa, 2026). O municipio abriga também a Reserva Extrativista do Rio Cajari, cobrindo cerca
de 16% de seu territorio no setor norte (ICMBio).

4.2.  Aplicacio do Fluxo LTBT

A empresa regente do circuito do caulim na regido ¢ a CADAM S.A. Em 2012, a Vale S.A.
alienou sua participacdo de 61,5% na CADAM S.A. para a estadunidense KaMin LLC pelo
valor de US$ 30,1 milhdes (Vale, 2012). A Aplicagdo do modelo LTBT ao caso revela a
seguinte configuragdo espacial e operacional.
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Tabela 2: Matriz do fluxo LTBT aplicado ao caulim em Vitoéria do Jari (AP).

Etapa LTBT Infraestrutura / Atores Escopo Geogrifico / Operacional
Associados
Lavra/ Mina Morro do Felipe / Localizada em Vitdria do Jari, tem capacidade de
Producéo KaMin/CADAM 1,6Mt/ano de ROM
Transporte Mineroduto / Executa a travessia interestadual (Amapa - Pard) com
KaMin/CADAM escoamento em polpa por tubulagdo de 5,8km de
extensdo.
Beneficiamento ~ Usina / KaMin/CADAM Planta de beneficiamento em Vila Munguba

(Almeirim/PA) com capacidade de 700 mil t/ano,
onde também esta localizado o complexo portuario
maritimo-fluvial.

Transformacao Mercado Global Direcionado predominantemente ao mercado de
revestimento de papel (couché), tintas, borrachas e
plasticos.

Fonte: Elaborag@o propria com base nos dados da Brasil Mineral ¢ KaMin/CADAM.

A

ST 5FW ST 527w

sk

LEGENDA

Estado do Amapi
B Vivdeia do Jari
Qutros Municipios

s

Estado do Pard
5 Mineradora de Caulim
Il Fabrica de Calulose & /

Complexs Portudria de Munguba (PA] Bhse Cartografica
— Trachos Hidrovidrios PA Malh dtunicipal [IBGE, 2024)
—— Rodovias Estaduais — | | .

kol ~J il it [

| —
B 52w W s2W

Fonte: Vitoria do Jari, Amapa: informativo, CETEM/NETMin, 2026.

Figura 1: Mapa de localizag¢do da mineradora CADAM S.A.,
fabrica de papel e complexo portuario.

43. CFEM

A base de calculo da CFEM incide sobre o faturamento liquido da venda do produto mineral.
A aliquota ¢ distribuida conforme os seguintes percentuais regulamentados pela Lei n°
13.540/2017: 7% para a Agéncia Nacional de Mineragdo (ANM); 1% para o Fundo Nacional de
Desenvolvimento Cientifico e Tecnologico (FNDCT); 1,8% para o Centro de Tecnologia
Mineral (CETEM); 0,2% para o IBAMA; 15% para o Estado onde ocorre a produgdo; 60% para
0 Municipio onde ocorre a producdo; 15% para Municipios afetados pela atividade mineral
(quando a produgdo ndo ocorre em seu territdrio). Caso o municipio possua direito ao repasse
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simultaneamente como produtor e afetado, prevalece o critério que lhe conceder o maior valor
financeiro. No circuito da CADAM S.A., a separacgdo entre a Mina Morro do Felipe (Vitoria do
Jari/AP) e a Usina de Beneficiamento/Porto de Munguba (Almeirim/PA) levantou intensos
debates juridicos e fiscais. Como a extragdo bruta (Lavra) ocorre em Vitoria do Jari (AP), o
municipio possui direito a cota de 60% como municipio produtor. Contudo, devido a disputas
sobre o ponto de ocorréncia do faturamento liquido ¢ ao transporte via mineroduto para outro
estado, o Ministério Publico do Estado do Amapa (MP-AP) passou a acompanhar a devida
distribuicdo dos valores arrecadados pela ANM. Apesar de ser o segundo maior municipio
beneficiado pela CFEM da substancia caulim no Brasil entre 2010 e 2024 (atras apenas de
Ipixuna do Para/PA) com uma arrecadagdo de R$43,76mi (ANM, 2026), Vitoria do Jari sofre
com a fragilidade na gestdo publica e na aplicacdo dessas receitas (MP-AP). O Tribunal de
Contas do Estado do Amapa (TCE-AP) apontou recorrentes falhas na governanga ¢ na
transparéncia do uso desses recursos pelo poder publico municipal.

4.4. Riscos Socioambientais e Oportunidades de Agregaciao de Valor

A extragdo mineral e as etapas iniciais de beneficiamento do caulim demandam intensa
alteracdo da paisagem e supressdo vegetal, além do manejo de grandes volumes de rejeitos
solidos e efluentes do processo de lavagem e purificacdo (LUZ et al., 2008). A gestdo continua
desses rejeitos cauliniticos constitui um passivo socioambiental permanente no territorio,
demandando monitoramento constante quanto a qualidade dos recursos hidricos ¢ da cobertura
vegetal nas areas do entorno da bacia do Rio Jari. O municipio também apresenta 0% de vias
urbanizadas e apenas 5,47% de esgotamento sanitario adequado (IBGE, 2022). Além disso,
episoddios recorrentes de cheias no Rio Jari afetam desproporcionalmente populagdes
vulneraveis (com 56% dos lares em areas de risco chefiadas por mulheres)(PRUDENCIO et al.,
2025). A vocagdo mineral do caulim ndo deve se limitar a exportagdo de matéria-prima bruta ou
purificada. H4 um vasto potencial tecnoldgico para a sintese de zeoélitas (especialmente Zeolita
A/NaA) a partir da calcinac@o de rejeitos cauliniticos da Mina do Jari e tratamento hidrotérmico
alcalino (SILVA FILHO et al., 2015). As zedlitas possuem alto valor agregado e aplica¢ao no
tratamento de efluentes, adsor¢do de metais pesados ¢ despoluicdo ambiental (MAIA et al.,
2015). Outras rotas incluem o desenvolvimento de metacaulim para cimentos de baixa pegada
de carbono e ceramica vermelha (tijolos, telhas e revestimentos) (GIUSTI et al., 2026).

5, CONCLUSOES

A metodologia do Fluxo LTBT demonstrou ser um instrumento conceitual e analitico eficaz
para mapear as desconexdes territoriais entre a extragdo (Lavra), a logistica (Transporte), o
beneficiamento (Beneficiamento) e a agregagdo de valor (Transformagdo) na mineragdo
brasileira. Analisando a cidade de Vitéria do Jari (AP), percebe-se que, embora o municipio
receba repasses expressivos da CFEM por sediar a Mina Morro do Felipe (CADAM/KaMin), o
retorno em termos de qualidade de vida, infraestrutura basica e sanecamento ¢é criticamente
baixo. A verticalizagdo produtiva regional, com apoio a estudos tecnoldgicos de aproveitamento
dos rejeitos de caulim para a fabricacdo de zedlitas, metacaulim, bem como produtos finais de
papel revestido, tijolos e telhas pode representar o caminho mais promissor para transformar o
passivo socioambiental em ativos econdmicos de longo prazo para o Vale do Jari.
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RESUMO

Este trabalho apresenta o estudo de flotagdo em escala continua na Mini Planta Piloto (MPP),
realizados com uma amostra da alimentacdo da flotagdo de uma planta concentradora de
hematita do Quadrilatero Ferrifero (MG). O objetivo foi comparar o desempenho de dois
coletores alternativos do tipo amida/amina, utilizados sem a adi¢do de depressor, com o circuito
convencional de flotagdo reversa, que emprega amina como coletor ¢ amido de milho
gelatinizado como depressor, avaliando seus efeitos sobre o teor e a recuperacdo metalurgica de
ferro nos concentrados finais. O circuito utilizado consistiu em etapas rougher € scavenger em
células mecanicas, e cleaner e recleaner em colunas. Os resultados mostraram que o coletor 1
(150 g/t) atingiu teor de Fe de 66,4% e SiO: de 1,7%, com recuperagdo metalurgica de 91,5%.
O coletor 2 (130 g/t) obteve teor de Fe de 65,6% e SiO: de 1,4% (recuperagdo de 91,3%).
Ambas as alternativas superaram o circuito padrdo com reagentes convencionais (60,0% de Fe,
4,8% de SiO:2 e 84,3% de recuperacdo). Conclui-se que os novos coletores se apresentaram
como uma alternativa ao conceito aplicado atualmente que envolve a adigdo de depressor em
conjunto com o coletor. A exclusdo do depressor dos circuitos em escala industrial pode
significar ganhos importantes tanto do ponto de vista financeiro como na simplificagdo dos
atuais sistemas de dosagem de reagentes.

Palavras chave: Minério de ferro, coletor, flotagdo reversa.

ABSTRACT

This study presents a continuous-scale flotation investigation conducted at a Mini Pilot Plant
(MPP) using a flotation feed sample from a hematite concentrator in the Iron Quadrangle
(Minas Gerais, Brazil). The objective was to compare the performance of two alternative
amide/amine-type collectors—used without a depressant—against a conventional reverse
flotation circuit employing amine as the collector and gelatinized corn starch as the depressant,
specifically evaluating their impact on iron grade and metallurgical recovery in the final
concentrates. The circuit comprised rougher and scavenger stages using mechanical cells,
followed by cleaner and recleaner stages using flotation columns. Results showed that Collector
1 (150 g/t) achieved an Fe grade of 66.4% and SiO: content of 1.7%, with a metallurgical
recovery of 91.5%. Collector 2 (130 g/t) yielded an Fe grade of 65.6% and SiO: content of 1.4%
(91.3% recovery). Both alternatives outperformed the standard circuit using conventional
reagents (60.0% Fe, 4.8% SiO-, and 84.3% recovery). It is concluded that these new collectors
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offer a viable alternative to the current practice of adding a depressant alongside the collector.
Eliminating the depressant from industrial-scale circuits could lead to significant benefits, both
financially and through the simplification of existing reagent dosing systems.

Keywords: Ore iron, collector, revers flotation.

1. INTRODUCAO

Na industria do minério de ferro, a flotagdo catidnica reversa consolidou-se como a principal
rota de beneficiamento para remoc¢do de minerais de ganga silicatada, especialmente em
minérios itabiriticos de baixo teor, nos quais os silicatos sdo flotados enquanto os minerais de
ferro permanecem na polpa. No Brasil, segundo maior produtor mundial de minério de ferro,
cerca de 60% da producdo é concentrada por esse processo, evidenciando sua relevancia técnica
e econdmica (HOUOT, 1983; FILIPPOV et al., 2014; ARAUJO et al., 2005; BALTAR, 2021;
USGS, 2026).

O sistema convencional de flotagdo reversa emprega coletores a base de éter-aminas ou éter-
diaminas, parcialmente neutralizados com acido acético, em conjunto com depressores a base de
amido gelatinizado. Nesse sistema, o amido adsorve seletivamente sobre os minerais de ferro,
impedindo sua flotagdo, enquanto as aminas tornam a superficie do quartzo hidrofobica,
favorecendo sua remo¢do na espuma. Apesar da ampla aplicagdo industrial, esse sistema
apresenta limitagdes relacionadas ao preparo, a dosagem do depressor, ao elevado consumo de
reagentes e & complexidade operacional do circuito (HOUOT, 1983; ARAUJO et al., 2005).

Diante desse cenario, diferentes formulacdes de coletores vém sendo desenvolvidas com o
objetivo de simplificar o processo de flotacdo, reduzir o consumo de reagentes e,
principalmente, eliminar ou minimizar a necessidade de utilizacdo de depressores
convencionais. Estudos recentes t€ém demonstrado que coletores alternativos, como aqueles
baseados em formulagbes amida-amina, podem apresentar elevada seletividade e desempenho
metalurgico, constituindo uma alternativa promissora para a flotagao reversa de minério de ferro
(HOUOT, 1983; ARAUIJO et al., 2005; ALBINO et al., 2017).

2. OBJETIVOS

Avaliar o efeito de dois coletores alternativos sobre o teor e a recuperacdo metaltrgica de Ferro
(Fe) no concentrado final, comparando sua performance com os reagentes convencionais das
plantas de concentra¢do mineral (amina como coletor ¢ amido de milho gelatinizado como
depressor).

3. METODOLOGIA

3.1. Amostras e Reagentes

Foram recebidos no CETEM aproximadamente 500 kg de uma amostra de minério de ferro
proveniente de uma planta de concentragdo do Quadrilatero Ferrifero. A caracterizagio fisica da
amostra de minério de ferro foi realizada no CETEM por meio da analise da distribuicdo
granulométrica. Para isso, foram utilizadas peneiras da série Tyler com aberturas de malha de
210, 150, 106, 74, 53 ¢ 44 um. As frag¢Ges retidas foram secas em estufa a 100 °C e pesadas.
A caracterizacao quimica foi realizada em um laboratério quimico em Sao Paulo (SP).

3.2. Flotacao em Células Mecanicas - Escala MPP

Os ensaios de flotagdo em escala de Mini Planta Piloto (MPP) foram realizados utilizando um
circuito composto pelas etapas rougher e scavenger em células mecanicas, enquanto as etapas
cleaner e recleaner foram conduzidas em colunas de flotacdo de 3" e 2", respectivamente.
A etapa scavenger foi alimentada pelo rejeito combinado das etapas cleaner e recleaner.
A velocidade superficial do ar variou de 0,5 a 0,8 cm/s nas células mecanicas e de 0,2 a 1,0 cm/s
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nas colunas de flotagdo. Nas colunas foi utilizado agua de lavagem com velocidades superficiais
de 0,05 ¢ 0,1 cm/s. A polpa, contendo aproximadamente 56% de s6lidos em massa, foi utilizada
para alimentar o circuito de condicionamento.

O pH foi mantido em 9,8 por meio da adi¢do de NaOH. Foram avaliados o coletor convencional
tipo amina e os coletores alternativos. No circuito convencional, utilizou-se fécula de mandioca
como depressor, enquanto os coletores alternativos foram avaliados na auséncia de depressor.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacio da Amostra

A amostra de alimentagdo apresentou 38,7% de ferro e a silica é o principal constituinte com
39% (Tabela 1) e a distribuigdo granulométrica indicou Pso de 87 pm, com 52% das particulas
abaixo de 44 pm.

Tabela 1: Composi¢do quimica da amostra expressa na forma de 6xidos.

Teor (%)
Fe Si0, ALO;
38,7 39,0 1,0

4.2. Flotacao em Escala Continua (MPP) - Reagentes Convencionais

Na etapa rougher, foram testados 31 g/t de coletor e 743 g/t de depressor, enquanto nas etapas
cleaner e recleaner foi empregada uma dosagem de 7 g/t de coletor. O concentrado obtido na
etapa recleaner apresentou teor de Fe de 60%, recuperacdo metalurgica de 86% e rendimento
em massa de 55%.

4.3. Flotacdo em escala continua (MPP) — Coletor 1

Para o coletor 1 foram realizados ensaios com dosagens de coletor de 100 g/t e 150 g/t na
auséncia de depressor. Nestes ensaios foi alcancado um teor de Fe, em média, de 43% nas
dosagens de 100 g/t e de 66% nas maiores dosagens, atingindo recuperagdes metalurgicas de
98% e 91,5%, respectivamente.

Figura 1: Imagens da espuma de flotacao nas etapas rougher e cleaner.

4.4. Flotacio em Escala Continua (MPP) - Coletor 2

Foram realizados ensaios com o coletor 2 com dosagens de 92 g/t, 100 g/t 130 g/t e 140 g/t na
auséncia de depressor. Foi atingindo um teor de Fe, em média, de 42,5% de Fe para as dosagens
de 90 g/t, 60% nas dosagens de 100 g/t, 67,6% para dosagens de 130 g/t e 66,5 para dosagens de
140 g/t.
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Figura 2: Imagens da espuma de flotagdo nas etapas rougher e cleaner.

4.5. Flotacao em Escala Continua (MPP) - Resumo dos resultados

O resumo de todos os ensaios realizados na campanha na Mini Planta Piloto esta representado
na Figura 3.
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Figura 3: Curva de teor versus recuperagdo metalurgica de Fe para os ensaios usando os
coletores alternativos 1 e 2 nas diferentes dosagens de coletor testadas em comparagdo com o0s
ensaios convencionais.

Observa-se na Figura 4, que dosagens do coletor 2 superiores a 120 g/t proporcionaram
desempenho superior ao coletor convencional, resultando em teores de ferro, em média,
5% maiores para um mesmo nivel de recupera¢ao metalurgica.
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Figura 4: Grafico relacionando teor (%) e recuperacdo metalurgica (%) de Fe com cada
condigao testadas do coletor 2.
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Os resultados metalurgicos obtidos nesse estudo indicam um potencial aplicagdo dos novos
coletores sem a adi¢do dos depressores convencionais na flotagdo reversa de minério de ferro na
amostra estudada. Contudo, vale destacar que os teores de alimentagdo encontrados via analise
quimica ndo sdo compativeis aqueles encontrados via calculo por teores, desta forma, os teores
encontrados no concentrado final podem se divergir dos reais. Para a continuidade do
desenvolvimento do processo, sugere-se a realizacdo de testes em escala industrial para fins de
comprovagao dos resultados obtidos em escala piloto.

5. AGRADECIMENTOS

Agradeco ao CNPq pela concessdo da bolsa PIBIC, ao CETEM pela oportunidade e
infraestrutura disponibilizadas para o desenvolvimento deste trabalho, ao meu orientador Elves
Matiolo e coorientador Gabriel Dutra pela orientagdo e apoio.

6. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ALBINO, K. I. P.; TOLEDO, D. B.; LIMA, O. A. New etheramine collector for the reverse
flotation of iron ore effective on the overfrothing prevention. In: ENCONTRO NACIONAL DE
TRATAMENTO DE MINERIOS E METALURGIA EXTRATIVA (ENTMME), 27, 2017,
Belém. Anais... Belém: ENTMME, 2017.

ARAUJO, A. C.; VIANA, P. R. M.; PERES, A. E. C. Reagents in iron ores flotation. Minerals
Engineering, v. 18, n. 2, p. 219-224, 2005.

BALTAR, C.A. M., Flotacdo: em nova abordagem. 1l.ed. Recife: Editora Universitaria da
UFPE, 2021, p.31.

FILIPPOV, L.O., SEVEROV, V.V., FILIPPOVA, 1.V., 2014. An overview of the beneficiation
of iron ores via reverse cationic flotation. Int. J. Miner. Process. 127, 62-69.https://
doi.Org/10.1016/j.minpro.2014.01.002.

HOUOT, R., 1983. Beneficiation of iron ore by flotation- Review of industrial and potential
applications. Int. J. Miner. Process. 10, 183-204. https://doi.org/10.1016/0301.

LIMA, RM.F., BRANDAO, P.R.G., PERES, A.E.C., 2005. The infrared spectra of amine col
lectors used in the flotatation of iron ores. Miner. Eng. 18, 267-273. https://doi.org/
10.1016/j.mineng.2004.10.016.

SOUZA, H.S., TESTA, F.G., BRAGA, A.S., KWITKO-RIBEIRO, R., OLIVEIRA, A.H.,
LEAL FILHO, L.S., 2015. Desenvolvimento de uma rota de flotagdo com alternativa para
concentracdo de minérios de manganés de baixo teor. In: XXVI Encontro Nacional de
Tratamento de Minérios e Metalurgia Extrativa Pogos de Caldas-MG, 18 a 22 de Outubro 2015
(in Portuguese).

UNITED STATES GEOLOGICAL SURVEY (USGS). Iron Ore. In: Mineral Commodity
Summaries 2026. Reston, VA: U.S. Geological Survey, fev. 2026. 2 p. Disponivel em:
https://pubs.usgs.gov/periodicals/mcs2026/mcs2026-iron-ore.pdf. Acesso em: 22 jul. 2026.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 160


https://doi.org/10.1016/0301

DORMENTES FERROVIARIOS CONSTITUIDOS DE RESINA DE
MAMONA E RESIDUO DE ACIARIA

RAILWAY SLEEVES MADE OF CASTOR BEAN RESIN AND STEEL
MILL WASTE

Laura Oliveira Gomes
Aluna de Engenharia de Materiais, 8° periodo
UFRIJ Periodo PIBIC CETEM: outubro de 2022 a julho de 2023
lauraoliv.g@poli.uftj.br

Roberto Carlos da Conceicao Ribeiro
Orientador, Eng. Quimico, D.Sc.

Nuria Fernandez Castro
Coorientadora, Eng. de Minas, D.Sc.

RESUMO

A crescente geracdo de residuos pela inddstria siderurgica representa um importante desafio
ambiental, econdmico e tecnoldgico, exigindo o desenvolvimento de alternativas capazes de
promover sua valorizagdo e reinser¢do em cadeias produtivas, pois apresentam elevado
potencial para utilizacdo como cargas minerais em compdsitos poliméricos estruturais.
Paralelamente, a necessidade de substituir dormentes ferroviarios convencionais de madeira por
materiais de maior durabilidade e menor impacto ambiental tem impulsionado pesquisas
voltadas ao desenvolvimento de compositos sustentaveis. Neste trabalho foi investigado o
emprego de residuos de aciaria como fase dispersa em matriz de 6leo de mamona visando gerar
dormentes ferroviarios sustentaveis. Foram produzidas formulagdes contendo entre 10 e 80%
em massa de residuo, posteriormente submetidas a caracterizacdo mecénica, colorimétrica e
ambiental por meio de ensaios de resisténcia a compressao, dureza superficial e alterabilidade
acelerada em ambiente salino ¢ de SO,, com realizacdo novamente de ensaios mecanicos e
avaliag@o da lixiviacdo de metais por ICP-OES. Os resultados evidenciaram que a formulagio
contendo aproximadamente 60% de residuo apresentou o melhor desempenho global,
combinando elevada resisténcia mecanica, maior dureza superficial, estabilidade dimensional e
excelente comportamento frente aos ensaios de envelhecimento acelerado. Os testes de
lixiviagdo demonstraram baixa mobilidade dos elementos metalicos presentes no residuo,
indicando eficiente encapsulamento da carga pela matriz polimérica e reduzido risco ambiental
durante sua utilizagdo. Os resultados obtidos demonstram que a incorporagdo de elevados teores
de residuos siderurgicos em matrizes poliuretdnicas de origem renovavel constitui uma
alternativa tecnicamente vidvel para fabricagdo de dormentes ferroviarios, contribuindo
simultaneamente para a economia circular e a redugdo da disposi¢ao de residuos industriais.

Palavras-chave: Residuos de aciaria, resina de mamona, dormentes de ferrovia.

ABSTRACT

The increasing generation of waste by the steel industry represents a significant environmental,
economic, and technological challenge, requiring the development of alternatives capable of
promoting its valorization and reintegration into production chains, as it presents high potential
for use as mineral fillers in structural polymer composites. In parallel, the need to replace
conventional wooden railway sleepers with materials of greater durability and lower
environmental impact has driven research focused on the development of sustainable
composites. This work investigated the use of steelmaking waste as a dispersed phase in a castor
oil matrix aiming to generate sustainable railway sleepers. Formulations containing between 10
and 80% by mass of residue were produced and subsequently subjected to mechanical,
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colorimetric, and environmental characterization through compression strength, surface
hardness, and accelerated alterability tests in saline and SO, environments. Mechanical tests and
metal leaching evaluation by ICP-OES were also performed. The results showed that the
formulation containing approximately 60% residue presented the best overall performance,
combining high mechanical strength, greater surface hardness, dimensional stability, and
excellent behavior in accelerated aging tests. Leaching tests demonstrated low mobility of the
metallic elements present in the residue, indicating efficient encapsulation of the filler by the
polymeric matrix and reduced environmental risk during its use. The results obtained
demonstrate that the incorporation of high levels of steelmaking residues into polyurethane
matrices of renewable origin constitutes a technically viable alternative for the manufacture of
railway sleepers, simultaneously contributing to the circular economy and the reduction of
industrial waste disposal.

Keywords: Steelmaking waste; polyurethane; polymer composites; circular economy.

1. INTRODUCAO

O crescimento da produgdo mundial de ago tem sido acompanhado por um aumento
proporcional na geragdo de residuos solidos provenientes dos processos siderurgicos. Durante as
etapas de redugdo, refino, lingotamento e laminagdo sdo produzidos diferentes subprodutos,
destacando-se escoérias de aciaria, carepas de laminagdo, poeiras de filtros ¢ lamas industriais.
Embora parte desses materiais seja reutilizada internamente na propria siderurgia ou em
cimenteiras, uma fracdo significativa ¢ destinada a aterros, acarretando elevados custos de
disposi¢do final e potenciais impactos ambientais (Zacul, 2022).

Nos ultimos anos, diversos estudos tém demonstrado que a utilizagdo de cargas minerais
oriundas de residuos industriais pode promover melhorias significativas nas propriedades
mecanicas de compositos, especialmente quando existe adequada compatibilidade entre a fase
particulada e a matriz polimérica. A eficiéncia desse refor¢o depende de fatores como
granulometria, distribui¢do das particulas, fragdo volumétrica, energia superficial e qualidade da
adesdo interfacial, pardmetros que controlam os mecanismos de transferéncia de tensdes e
retardam a nucleagdo e propagacdo de trincas durante solicitagdes mecanicas. Paralelamente, a
infraestrutura ferroviaria enfrenta desafios relacionados a substituicio dos dormentes
convencionais de madeira tratada. Dormentes de madeira apresentam elevada variabilidade
dimensional, susceptibilidade ao ataque biologico e dependem do emprego de produtos
quimicos potencialmente toxicos (CDuran et al., 2025).

Nesse contexto, os compositos poliméricos surgem como uma alternativa, pois permitem
combinar elevada resisténcia especifica, menor massa, elevada resisténcia quimica e excelente
estabilidade frente as intempéries. Entre as matrizes disponiveis, os poliuretanos derivados do
60leo de mamona destacam-se por serem obtidos a partir de matéria-prima renovavel,
apresentarem baixa toxicidade, elevada estabilidade dimensional, boa resisténcia mecanica e
reduzida absorcao de agua (Brito, 2021).

2. OBJETIVO

O objetivo desse trabalho foi desenvolver compositos poliméricos estruturais destinados a
fabricacdo de dormentes ferroviarios sustentaveis, utilizando residuos de aciaria como carga
mineral em matriz poliuretanica derivada de 6leo de mamona.

3. METODOLOGIA

A matriz polimérica empregada foi constituida por um 6leo de mamona (Ricinus communis)
como fase dispersa foi utilizado residuo sélido proveniente de uma usina siderurgica,
constituido predominantemente por 6xidos metalicos caracteristicos de residuos de aciaria.
Antes da utilizagdo, o material foi submetido a etapa de cominuigdo até obtengdo de
granulometria média de aproximadamente 150 pum, visando aumentar a homogeneidade da

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 162



dispersdo na matriz polimérica e favorecer a interacdo interfacial entre as fases. Foram
produzidas formulagdes contendo 10, 20, 30, 50, 60, 70 ¢ 80% em massa de residuo.
O comportamento mecanico dos compositos foi avaliado por meio de ensaios de compressao
(ASTM D695), A dureza superficial dos compositos foi determinada pela ASTM D785.
A colorimetria foi realizada por meio da determinacdo dos parametros colorimétricos do sistema
CIELab (L*, a* e b*). Os compositos foram submetidos em camaras de alterabilidade de névoa
salina e SO,, sendo avaliadas mecanicamente, posteriormente. A seguranga ambiental dos
compositos foi investigada por meio da analise da agua proveniente dos ensaios de
alterabilidade, que foram submetidas a determinagdo das concentracdes de elementos metalicos
utilizando Espectrometria Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-OES).

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 1 estdo apresentados os resultados da dureza superficial dos compdsitos contendo
diferentes fracdes massicas de residuo de aciaria. Observa-se que a incorporagdo da carga
mineral exerceu influéncia significativa sobre o comportamento mecanico superficial do
material, evidenciando que o desempenho do composito depende ndo apenas da quantidade de
particulas adicionadas, mas principalmente da qualidade da dispersdo da fase mineral na matriz
poliuretanica. As formulagoes contendo 10% e 20% de residuo apresentaram elevados valores
de dureza, indicando que, nessas concentragdes, ocorreu adequada interagdo entre a matriz de
poliuretano derivada do 6leo de mamona e as particulas minerais. Em baixas concentragdes de
carga, as particulas tendem a permanecer completamente envolvidas pela matriz polimérica,
favorecendo uma eficiente transferéncia das tensdes mecanicas aplicadas durante o ensaio de
endentagdo. Esse comportamento é corroborado por Fu et al. (2008) e Li et al. (2022), nos quais
pequenas fracdes de cargas minerais atuam como elementos rigidos dispersos na matriz,
restringindo a mobilidade das cadeias poliméricas e aumentando a resisténcia a deformagao
localizada. Nessa condic@o, o poliuretano mantém sua continuidade estrutural enquanto a carga
contribui para elevar a rigidez superficial sem comprometer a integridade do material.
Na formulagdo contendo 60% de residuo hd uma recuperagdo significativa da dureza,
constituindo o melhor desempenho entre as formulagdes com elevada incorporagdo de carga
mineral. Esse resultado sugere que, nessa composicdo, foi alcangado um equilibrio entre a
quantidade de particulas incorporadas e a capacidade da matriz poliuretanica de promover seu
encapsulamento. A manutencdo da dureza apos o envelhecimento acelerado sugere que a
difusdo de agua e ions para o interior do compdsito ocorreu de forma limitada, preservando a
integridade da interface matriz—particula

A Tabela 1 apresenta os pardmetros colorimétricos L*, a*, b* e do brilho superficial (G) onde
observa-se uma redugdo progressiva do parametro L* a medida que se aumenta o teor de
residuo incorporado a matriz poliuretanica, evidenciando o escurecimento gradual dos
compositos. Esse comportamento esta diretamente relacionado a composi¢do mineraldgica do
residuo de aciaria, cuja elevada concentragao de 6xidos de ferro, manganés e outros compostos
inorganicos apresenta coloragdo naturalmente escura. Todas as formula¢des permaneceram
dentro da faixa cromadtica correspondente aos tons de cinza, caracteristica considerada adequada
para componentes ferroviarios. Do ponto de vista da ciéncia dos materiais, esse comportamento
demonstra que a fase mineral se encontra relativamente homogénea quanto a sua composigao
quimica, ndo havendo predominancia de compostos capazes de modificar significativamente o
espectro de reflexdo visivel da superficie do composito. Além disso, a estabilidade desses
parametros sugere que o processo de cura do poliuretano ndo promoveu reagdes de oxidacdo ou
degradagdo capazes de alterar a coloragdo da matriz. As formula¢des contendo 10% e 20% de
residuo apresentaram os maiores valores de brilho, resultado esperado em fungdo da
predominancia da fase polimérica continua. Nessas composicdes, a superficie permanece mais
lisa e homogénea, favorecendo a reflexido uniforme da luz incidente. A medida que o teor de
residuo aumenta, especialmente acima de 50%, ocorre maior participagdo da fase mineral na
superficie externa do material, reduzindo o efeito de nivelamento proporcionado pela matriz
poliuretanica durante a cura. Embora a redugdo do brilho possa ser interpretada como perda
estética em determinadas aplicagdes, essa caracteristica ndo representa uma desvantagem para
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dormentes ferroviarios, pois superficies menos brilhantes tendem a apresentar menor
suscetibilidade a visualizagdo de pequenas abrasoes superficiais produzidas pelo contato com os
sistemas de fixagdo dos trilhos. Outro aspecto importante diz respeito a estabilidade
colorimétrica apo6s os ensaios de alterabilidade. Conforme observado experimentalmente, nio
foram identificadas modificagdes significativas nos parametros colorimétricos nem no brilho
apos a exposi¢do do intemperismo.

Tabela 1: Avalia¢ao colorimétrica das amostras.

Média L A b C
10% 32.08 1.49 3.87 6.18
20% 33.92 1.62 3.99 7.4
30% 31.83 1.37 2.58 5.6
50% 30.53 1.72 2.73 32
60% 29.70 1.57 2.10 23
70% 28.24 1.57 2.07 1.99

Dhuiréea

o 1O 0% 0% 50% ey 0%

Figura 1: Dureza dos CPs.

Os resultados dos ensaios de compressao (Figura 1) demonstram que a incorporagdo do residuo
de aciaria influenciou significativamente o comportamento mecanico dos compoOsitos.
De maneira geral, observou-se que o aumento do teor de carga promoveu modifica¢cdes na
capacidade de suporte de carga do material, sendo possivel identificar uma composi¢do 6tima
correspondente a formulacdo contendo aproximadamente 60% em massa de residuo. A tensdo
maxima de ruptura variou entre as diferentes formulagdes, atingindo 1,905 kgf/mm? para o
composito contendo 10% de residuo e 1,885 kgf/mm? para a formulagdo com 60%, diferenca
inferior a 2%. Embora a formulacdo de menor teor de carga tenha apresentado o maior valor
absoluto de resisténcia, a composi¢do com 60% incorporou seis vezes mais residuo industrial,
mantendo praticamente o mesmo desempenho mecanico. Sob o ponto de vista da engenharia de
materiais, esse resultado ¢ extremamente relevante, pois demonstra elevada eficiéncia da matriz
poliuretanica em promover a transferéncia de tensdes para uma quantidade significativamente
maior de particulas minerais. Assim, obtém-se um compdsito com elevado aproveitamento de
residuos industriais sem perda significativa de desempenho estrutural. Esse comportamento
pode ser explicado pela atuacdo conjunta de trés mecanismos principais de reforgo:
transferéncia de carga entre matriz e particulas; restricdo da mobilidade das cadeias poliméricas
e efeito de empacotamento da fase mineral. A incorporagdo crescente de particulas reduz o
espaco disponivel para movimentagdo das cadeias poliméricas durante a deformagao,
aumentando a rigidez do material e retardando o desenvolvimento de deformacdes permanentes.
Esse comportamento explica a elevada resisténcia observada na formulagdo contendo 60% de
residuo. Nessa composicdo, a matriz permanece continua, mas suficientemente preenchida pela
fase mineral para limitar a deformagdo sem comprometer sua integridade estrutural. Entretanto,
observa-se que as formulagdes contendo 50% e 70% de residuo apresentaram redugdo da tensio
maxima de ruptura quando comparadas as demais composi¢des. Esse comportamento indica que
o aumento da fracdo mineral, isoladamente, ndo garante melhoria continua das propriedades
mecanicas. Outro aspecto importante refere-se ao deslocamento até a ruptura, cujos valores
permaneceram compreendidos entre 27,15 mm e 28,75 mm para todas as formulagdes.
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A pequena variagdo observada indica que a incorporagdo do residuo ndo alterou
significativamente a capacidade global de deformagdo do sistema antes da falha. Sob a
perspectiva da mecanica dos materiais, esse resultado demonstra que o poliuretano manteve sua
capacidade de absor¢do de energia mesmo apods a incorporacao de elevados teores de carga
mineral. As curvas For¢a X Deslocamento apresentadas na Figura 2 reforcam essa interpretagao.
A formulagdo contendo 60% de residuo apresentou comportamento mecénico estavel durante
todo o carregamento, suportando elevadas cargas antes da ruptura. Os ensaios de alterabilidade
demonstraram que os compdsitos mantiveram suas propriedades mecanicas e colorimétricas
apos a exposi¢do as condigdes aceleradas de envelhecimento (Figura 3), indicando elevada
estabilidade fisico-quimica da matriz poliuretdnica refor¢ada com residuo de aciaria. Esse
comportamento pode ser atribuido, inicialmente, ao elevado grau de reticulagdo desenvolvido
durante a cura da resina poliuretdnica derivada do 6leo de mamona. Apos a formagdo das
ligacdes uretanicas, estabelece-se uma rede tridimensional que restringe significativamente a
mobilidade das cadeias poliméricas, reduzindo processos de relaxagdo estrutural, inchamento e
degradagdo induzida por agentes ambientais. Sob o ponto de vista microestrutural, a baixa
absorcdo de agua pode ser explicada pelo elevado grau de reticulagdo da matriz e pela elevada
fracdo de particulas minerais, que reduzem o volume livre disponivel para difusdo da solucdo
aquosa. Além disso, o encapsulamento das particulas pelo poliuretano dificulta o contato direto
do meio agressivo com os constituintes minerais do residuo, reduzindo processos de dissolucao
superficial e preservando a continuidade estrutural do composito. Inclusive, ndo foram
verificadas lixiviagdes significativas na avaliacdo das dguas por meio ICP-OES demonstraram
que os compositos apresentaram elevada estabilidade quimica apos exposi¢do ao meio salino e
de SO,. O ferro apresentou concentragdes variando entre 2,8 ¢ 16,4 mg L', enquanto o
aluminio, manganés, magnésio e cromo permaneceram abaixo do limite de detec¢do analitica
em todas as formulagdes.
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5, CONCLUSOES

Os resultados obtidos demonstraram a viabilidade técnica e ambiental da fabricacdo de
dormentes ferroviarios. A incorporagdo do residuo sidertrgico como carga mineral possibilitou
a valorizagdo de um subproduto industrial de dificil disposi¢ao, contribuindo para a reducao dos
impactos ambientais associados ao descarte desses materiais ¢ promovendo principios
relacionados a economia circular. Entre as formula¢des avaliadas, a composi¢ao contendo 60%
de residuo de aciaria apresentou o melhor equilibrio entre desempenho mecanico e elevado
aproveitamento do residuo. Os ensaios de alterabilidade demonstraram que os compdsitos
mantiveram suas propriedades mecanicas e caracteristicas superficiais. Além disso, as analises
de lixiviagdo confirmaram a baixa mobilidade dos elementos metalicos presentes no residuo,
ndo sendo observada liberagdo de metais pesados em concentragdes que representassem riscos
ambientais ou a saude humana.
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RESUMO

A Pedra Cariri é um calcario laminado de idade cretacea, da Formac¢do Crato na Bacia do
Araripe, explorado no Sul do Ceara, e que preserva um dos mais notaveis registros geologicos e
paleontologicos desse periodo em escala mundial. Sua relevancia, contudo, ultrapassa a
dimensdo cientifica, integrando a arquitetura, a mineragdo, a economia ¢ os modos de vida.
A presente pesquisa busca documentar seus valores cientificos, historicos, culturais e sociais,
discutindo seu enquadramento nos critérios para o reconhecimento de Pedras do Patriménio da
Subcomissdo de Pedras do Patriménio da IUGS (IUGS-HSS). Para isso, foram realizados
levantamento bibliografico e documental, observagdes de campo em oito municipios do Cariri
cearense, registros fotograficos e analise integrada de seus aspectos geoldgicos, arquitetdnicos e
culturais. Os resultados revelam que a Pedra Cariri conecta a memoria geologica da Terra a
historia ¢ a identidade local, reunindo singularidade geoldgica e paleontologica, tradigdo
construtiva, diversidade de usos culturais, ¢ relevancia socioeconomica associada a sua
produgdo. A Pedra Cariri apresenta atributos que sustentam seu potencial para a designacao,
atributos que podem contribuir para a valorizacdo dessa pedra ¢ do patrimdnio geologico e
cultural do Cariri cearense.

Palavras-chave: Pedra Cariri; Pedra do Patriménio; Identidade Territorial.
ABSTRACT

Cariri Stone is a cretaceous laminated limestone from the Crato Formation in the Araripe Basin,
quarried in southern Ceara, which preserves one of the most remarkable geological and
paleontological records of this period worldwide. Its significance, however, extends beyond the
scientific dimension, encompassing architecture, mining, the economy, and ways of life. This
study aims to document its scientific, historical, cultural, and social values, discussing its
suitability for designation as a Heritage Stone according to the criteria of the IUGS Heritage
Stone Subcommission (IUGS-HSS). To this end, a bibliographic and documentary survey was
conducted, complemented by field observations in the Cariri region of Ceara, photographic
records, and an integrated analysis of its geological, architectural, cultural, and economic
aspects. The results reveal that Cariri Stone connects the Earth’s geological memory with local
history and identity, combining geological and paleontological uniqueness, a longstanding
building tradition, diverse cultural applications, and socioeconomic relevance associated with its
production. Cariri Stone presents attributes that support its potential designation, which can
contribute to the valorization of that stone and of the geological and cultural heritage of the
Cariri region of Ceara.

Keywords: Cariri Stone; Heritage Stone; Territorial Identity.
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1. INTRODUCAO

Reconhecendo o papel das rochas na arquitetura e na construcdo da identidade cultural de
diferentes povos, a Unido Internacional de Ciéncias Geologicas (IUGS) estabeleceu a
designacdo Heritage Stone (Pedra do Patrimonio), atribuida a pedra natural utilizada em
edificagdes e monumentos reconhecidos como parte significativa da cultura humana.
A designacdo visa a divulgacdo das suas caracteristicas geologicas e jazidas originarias para a
conservagdo dos monumentos, mas também a disseminar o conhecimento geoldgico entre a
sociedade e adicionar outros valores aos monumentos que compdem (Castro et al., 2023). Esse
reconhecimento depende da comprovacdo com documentacdo sistematica de aspectos como
caracteristicas geologicas e tecnologicas, proveniéncia, exploragdo, usos histdricos e relevancia
cultural e a avaliacdo, pela Subcomissdo de Pedras do Patrimonio da Comisséo Internacional de
Geopatrimonio  (IUGS-ICG/HSS), considera os critérios: distribui¢do internacional,
monumentos emblematicos, arquitetura tradicional e carater unico da rocha. A iniciativa vem
ampliando a valorizacdo de materiais geoldgicos associados a historia e a cultura dos territorios,
incluindo, dentre as 69 designadas desde 2016, duas rochas brasileiras: o Gnaisse Facoidal, ¢ a
Pedra-Sabio (IUGS, 2026). E nesse contexto que se insere a Pedra Cariri, um calcério laminado
aflorante na Bacia do Araripe, no sul do Ceard, de relevancia cientifica internacional, associada
ao excepcional registro geologico e paleontologico preservado na unidade, e importante recurso
mineral extraido historicamente na bacia, como rocha ornamental, com amplo uso na regido
(Castro, 2009).

2. OBJETIVOS

Documentar a Pedra Cariri e avaliar sua relevancia para a designagdo como Pedra do
Patrim6nio, seguindo os critérios da IUGS-HSS (Heritage Stone Subcommission),
sistematizando seus atributos geoldgicos, produtivos, tecnoldgicos, historicos, arquitetdnicos,
culturais e socioecondmicos que fundamentam sua significancia patrimonial.

3. METODOLOGIA

O estudo foi desenvolvido a partir de levantamento bibliografico e documental, complementado
por observagdes de campo e registros fotograficos. O trabalho de campo foi realizado em oito
municipios do Cariri cearense: Santana do Cariri, Nova Olinda, Crato, Barbalha, Campos Sales,
Potengi, Salitre ¢ Brejo Santo, abrangendo arcas de lavra, geossitios, edificagdes, espacos
publicos e locais religiosos, com registro das diferentes aplicagdes da rocha. As informagdes
foram sistematizadas e analisadas segundo os critérios da IUGS-HSS, considerando sua
ocorréncia e exploracdo, caracteristicas geologicas e tecnologicas, usos construtivos e
ornamentais, arquitetura tradicional, locais de relevancia e singularidade.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacio Geologica e Petrografica

A Pedra Cariri ¢ um calcario laminado creticeo da Formagdo Crato, pertencente ao Grupo
Santana e aflorante na Bacia do Araripe, no sul do Ceara (Martill et al., 2007). E constituido
essencialmente por carbonato de calcio com textura micritica, e coloragdo variando entre
amarelo, marrom e cinza. Apresenta estratificacdo plano-paralela e laminacdo regular, de
espessura milimétrica a centimétrica, com alternancia de niveis mais claros, ricos em carbonato,
¢ niveis mais escuros, com maior concentragdo de matéria organica. A Formacdo Crato é um
dois Konservat-Lagerstditte da Bacia, inserida no Geopark Araripe da UNESCO, unidade e
reconhecida como uma das mais notaveis ocorréncias fossiliferas do Creticeo em escala
mundial, que se destaca pela excepcional preservagao de fosseis, incluindo tecidos moles, com
uma assembleia ampla e diversa (Figura 1), reunindo anfibios, aracnideos, aves, répteis,
crustaceos, dinossauros, insetos, peixes, pterossauros e uma rica flora de angiospermas,
coniferas e pteridofitas e incluindo taxons descritos pela primeira vez nesse depdsito (Martill
et al., 2007; Carvalho et al., 2021). Essa relevancia também se refletiu na criacdo do Museu de
Paleontologia Placido Cidade Nuvens (1985) e no reconhecimento de Santana do Cariri como
"Capital da Paleontologia do Ceara" (CEARA, 2005).
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Figura 1: Exemplos da excepcional diversidade paleontologica preservada na Pedra Cariri,
incluindo peixes, insetos, penas, fragmentos vegetais, carvao, tartarugas e ossos de dinossauros.

Além do valor paleontoldgico, a rocha registra em seu perfil estratigrafico evidéncias dos
processos tectonicos relacionados a abertura do Oceano Atlantico Sul, separac@o entre América
do Sul e Africa. Essa assinatura ¢ marcada por pseudomorfos de cristais de sal intercalados as
laminas calcarias, como gipsita e halita hopper-faced, posteriormente substituidos por calcita
(Varejao et al., 2021) (Figura 2), indicando incursdes marinhas episodicas no sistema lacustre
por conexdes temporarias com o proto-Atlantico (Goldberg et al., 2019). A Pedra Cariri
constitui, assim, um arquivo geoldgico da configuragdo territorial do pais.
T

Figura 2: Pseudomorfos de cristais de sal — cristais cuibicos de halita com morfologia
hopper e cristais lenticulares de gipsita do tipo bico de passaro (bird-beak).

4.2. Propriedades Tecnologicas e Cadeia Produtiva

A estrutura laminada da Pedra Cariri favorece a separacdo da rocha ao longo dos planos de
acamamento, permitindo seu desdobramento natural em placas, contribuindo para sua ampla
utilizagdo como rocha ornamental. Tecnologicamente, apresenta densidade aparente de 2.536 +
44 kg/m?, porosidade aparente de 3,0 £ 0,9%, absor¢do de agua de 1,2 + 0,4%, desgaste por
abrasdo de 1-2 mm, e resisténcia mecanica variavel em fungdo da dire¢ao de aplicagcdo da carga,
com modulo de ruptura entre 16,99 ¢ 26,01 MPa, e resisténcia a compressdo uniaxial entre
44,63 e 131,97 Mpa (Clemente et al., 2016). Essa mesma estrutura orienta a produgio,
concentrada em um Arranjo Produtivo Local — APL em Nova Olinda e Santana do Cariri e
sustenta, historicamente, a geragdo de emprego e renda no Cariri cearense com a
comercializagdo de placas de revestimento, mdveis e artesanato. A lavra ¢ realizada a céu
aberto: cortes com serra diamantada delimitam placas de aproximadamente 12 cm de espessura,
posteriormente destacadas e desdobradas manualmente em laminas de 2—3 cm, que seguem para
corte, calibragdo e padronizag¢do comercial (Castro, 2009).

4.3. Usos Arquitetonicos, Culturais e Religiosos

Ao longo do tempo, a familiaridade da populacdo com a Pedra Cariri deu origem a uma tradigéo
construtiva enraizada na pratica cotidiana e transmitida entre geracdes. O levantamento em oito
municipios do Cariri cearense documentou aplicagdes em constru¢do desde o século XVIII,
pavimentagdo, pisos, revestimentos, mobilidrio, sinalizagdo, pecas artisticas e elementos
funerarios, presentes em residéncias, edificacdes historicas, escolas, pracas, estabelecimentos
comerciais e espacos publicos (Figura 3). Presente com destaque em Santana do Cariri € Nova
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Olinda, mas também em municipios vizinhos, sua abundancia e baixo custo de extracdo
consolidaram-na como elemento central da paisagem e da identidade visual da regido; ainda que
parcialmente substituida por materiais industrializados, observa-se hoje uma retomada de seu
uso, aproximando tradigdo e contemporaneidade.

Figura 3: Alguns usos da Pedra Cariri: pavimentagdo, constru¢do, moveis e artesanato.

Essa presenca material se estende a dimensdo espiritual do povo caririense. A forte tradigdo
catdlica da regido sustenta um intenso fluxo de turismo religioso, especialmente em torno das
romarias em homenagem ao Padre Cicero, em Juazeiro do Norte, integrando uma extensa rota
devocional entre locais sagrados do Cariri. A Pedra Cariri estda amplamente presente em igrejas,
capelas e demais espacos de culto, relacdo renovada na devogdo a Beata Benigna Cardoso, cuja
beatificagdo em 2022 deu origem aos Caminhos de Benigna e ao Complexo Religioso Menina
Benigna, onde a rocha reafirma seu valor simbdlico na arquitetura religiosa regional (Figura 4).

Figura 4: Emprego da Pedra Cariri em espagos e manifestacdes religiosas do Cariri cearense.

4.4. Geopatrimonio e Outros Elementos de Valor Associados

A relagdo da Pedra Cariri com a historia regional remonta a periodos anteriores a formacao dos
nucleos urbanos atuais, como as pinturas rupestres no Sitio Arqueoldgico Tatajuba, em Santana
do Cariri (Limaverde, 2015), guardando a memoria da ocupag@o pré-historica do Vale do Cariri
Essa dimensdo de patrimonio geoldgico e cultural € institucionalmente reconhecida no Geossitio
Pedra Cariri, integrante do Geopark Araripe, em uma frente de lavra desativada. A integragdo
entre ciéncia, educagfo e patrimdnio se expressa também na Casa da Pedra (Figura 5), unidade
de ensino e pesquisa do Instituto de Geociéncias da UFRJ que retine pesquisadores do Brasil e
do exterior desde 2016, construida inteiramente com Pedra Cariri, principalmente com rejeitos
de lavra, e reconhecida pelo programa UNESCO MOST BRIDGES (2026) como um exemplo
notavel de pesquisa cientifica transdisciplinar sustentavel conectada a cultura local e ao
engajamento comunitario.

0 B 7 It oS (o oy T
Figura 5: Casa da Pedra (IGEO/UFRJ), em Pedra Cariri e concebida para integrar solugdes
arquitetonicas sustentaveis com materiais e técnicas construtivas tradicionais da regido.
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5. CONCLUSOES

Os resultados deste estudo mostram que a Pedra Cariri retine os atributos que sustentam o
reconhecimento internacional de uma rocha como patrimonio, da singularidade cientifica que a
diferencia em escala global ao enraizamento na arquitetura ¢ na vida cotidiana do povo
caririense. Essa convergéncia aproxima a Pedra Cariri dos critérios adotados pela IUGS para a
designacdo de Heritage Stones e reforca o valor da propria documentagdo: reconhecer a rocha
por seu potencial cientifico, histdrico e social, assegurando que a memoria da Terra e a memoria
de seu povo, hoje entrelagadas na arquitetura, na mineragdo, na religiosidade e nos vestigios
arqueologicos do Cariri cearense, ndo se percam ao longo do tempo. Nesse sentido, este
trabalho pode contribuir ndo apenas para o reconhecimento formal da rocha, mas para agdes
mais amplas de geoconservagdo, educacdo geocientifica e geoturismo sustentavel na regido do
Cariri cearense.
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RESUMO

O reaproveitamento de rejeitos minerais tem se destacado como uma alternativa para a
recuperagdo de recursos secundarios e a reducdo dos impactos associados a atividade
mineradora. Neste contexto, este trabalho teve como objetivo realizar a caracterizagdo
tecnologica de um rejeito de minério de manganés visando avaliar o potencial de recuperagio de
grafita e manganés, além de propor uma rota conceitual de processamento. A amostra foi
submetida a analise granulométrica e caracterizada por Fluorescéncia de Raios X (FRX),
Difracdo de Raios X (DRX) com refinamento pelo método de Rietveld e determinagdo de
carbono grafitico. Os resultados indicaram um teor de 24,9% de MnO na amostra cabeca,
atingindo 27,6% na fracdo -300+212 um. A caracterizacdo mineralogica identificou como
principais fases portadoras de manganés a espessartita, criptomelana, pirolusita e rodonita.
O carbono grafitico apresentou maior concentra¢do na fracdo -45+38 um, com teor de 2,16%,
indicando uma distribui¢ao granulométrica preferencial nas fragdes intermedidrias. Com base
nos resultados, foi proposta uma rota conceitual composta por flotagdo e remoagem para
concentracdo da grafita, seguida por atricdo, deslamagem e flotacdo do manganés. O rejeito
estudado apresenta potencial para recuperagdo de minerais de interesse econdomico, contribuindo
para o aproveitamento sustentavel de recursos minerais e para a aplicacdo dos principios da
economia circular no setor mineral.

Palavras-chave: Economia circular, caracterizagdo tecnologica, rejeito de manganés, flotagdo.
ABSTRACT

The reuse of mineral tailing has emerged as an alternative for the recovery of secondary
resources and the reduction of impacts associated with mining activities. In this context, this
study aimed to perform the technological characterization of manganese ore tailings to evaluate
their potential for graphite and manganese recovery and to propose a conceptual processing
route. The sample was subjected to particle size analysis and characterized by X-ray
Fluorescence (XRF), X-ray Diffraction (XRD) with Rietveld refinement, and graphitic carbon
determination. The results indicated an MnO content of 24.9 wt.% in the head sample, reaching
27.6 wt% in the -300+212 pum size fraction. Mineralogical characterization identified
spessartine, cryptomelane, pyrolusite, and rhodonite as the main manganese-bearing phases.
Graphitic carbon showed a higher concentration in the -45+38 um size fraction, with a content
of 2.16 wt.%, indicating a preferential distribution in the intermediate particle size fractions.
Based on the results, a conceptual flowsheet was proposed, consisting of flotation and
regrinding stages for graphite concentration, followed by attrition, desliming, and manganese
flotation. The studied tailings present potential for the recovery of economically valuable
minerals, contributing to the sustainable utilization of mineral resources and application of
circular economy principles in the mineral sector.

Keywords: Circular economy, technological characterization, manganese tailing, flotation.
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1. INTRODUCAO

A atividade mineradora é essencial para o fornecimento de matérias-primas destinadas a
diversos setores industriais. Entretanto, o beneficiamento mineral gera grandes volumes de
rejeitos que, em muitos casos, ainda contém minerais de interesse econdémico, tornando o seu
reaproveitamento uma alternativa alinhada aos principios da economia circular (ARAUJO et al.,
2022). Além disso, diante da exaustao de depdsitos de manganés de alto teor, torna-se cada vez
mais necessario o desenvolvimento de processos capazes de viabilizar a recuperacdao de
manganés a partir de minérios de baixo teor (SINGH et al., 2019). O manganés é uma matéria-
prima estratégica para a industria siderurgica, sendo empregado como elemento de liga para
melhorar propriedades dos acos, como resisténcia mecénica, dureza e tenacidade. Sua aplicagdo
em compostos utilizados em materiais catddicos de baterias de ions de litio ampliou sua
relevancia no contexto da transi¢ao energética (KERROUMI et al., 2025). A grafita também se
destaca como um mineral estratégico, principalmente por ser empregado como &nodo em
baterias de ions de litio. Devido & sua hidrofobicidade natural, a grafita ¢ normalmente
concentrada por flotagdo, sendo a otimizacdo desse processo determinante para maximizar sua
recuperagdo (GHOSH, 2024). Nesse contexto, a caracterizagdo tecnoldgica constitui uma etapa
fundamental para o aproveitamento eficiente de rejeitos, pois fornece informagdes sobre a
composi¢do quimica ¢ mineraldgica, as associacdes entre minerais ¢ o grau de liberagdo das
fases de interesse em diferentes faixas granulométricas. Entre as principais técnicas empregadas,
a Fluorescéncia de Raios X permite determinar a composi¢do quimica e os teores dos elementos
presentes, enquanto a Difracdo de Raios X possibilita identificar as fases minerais cristalinas da
amostra (NEUMANN et al., 2010).

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo a caracterizagdo tecnologica de um rejeito de minério de
manganés para avaliar seu potencial de recuperacdo e propor uma rota de aproveitamento
econdémico.

3. METODOLOGIA

A amostra de rejeito de minério de manganés utilizada neste estudo, proveniente de depodsitos de
manganés localizados no estado do Ceard, foi submetida as etapas de secagem ao ar,
homogeneizagdo em pilha e quarteamento em lotes de 20 kg. Em seguida, um dos lotes foi
novamente homogeneizado ¢ quarteado, originando aliquotas representativas para a realizagao
das analises de caracterizagdo tecnologica. A amostra foi submetida a classificacdo
granulométrica por peneiramento nas faixas de tamanho: -300+212 pm, -212+150 pm, -
150+106 pum, -106+75 um, -75+53 pum, -53+45 pum, -45+38 um e -38 um. As diferentes fragoes
granulométricas e a amostra cabeca foram submetidas as analises de composi¢do quimica e
mineraldgica por Difracdo de Raios X, Fluorescéncia de Raios X e analise de carbono grafitico.
As analises de Difracdo de Raios X, foram realizadas em um difratdmetro Bruker-AXS D8
Advance ECO, operando com radiacdo Cu Ka (40 kV/25 mA) e geometria 6-0 do gonidmetro.
A quantificacdo mineraldgica foi realizada pelo método de refinamento de Rietveld, por meio
do software Bruker Diffrac.Topas. Para caracterizacdo por FRX, as amostras foram fundidas a
1.100°C com mistura de tetraborato de litio e metaborato de litio como fundente e iodeto de litio
como agente desmoldante, na propor¢ao de 1:10. O procedimento foi realizado em maquina de
fusdo FORJ da PANalytical, modelo Axios Max. Os ensaios de perda por calcinagdo (PPC)
foram realizados no TGA-701 da LECO a 1.000 °C. A determinagdo de carbono grafitico foi
realizada utilizando analisador de combustdo com detec¢do por Infravermelho (CSAO05V),
pertencente a empresa SGS Geosol Laboratorio S.A.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A analise granulométrica apresentada na Figura 1 mostra que o Pg, da amostra é de
aproximadamente 200 pum, indicando que cerca de 80% do material encontra-se abaixo dessa
granulometria. A composi¢do mineraldgica por refinamento de Rietveld ¢ apresentada na Figura
2, na qual os minerais portadores de manganés identificados foram granada, criptomelana,
pirolusita e rodonita. A granada (representada pela espessartita) ¢ o mineral mais abundante da
amostra, com teores elevados nas fracOes mais grossas e intermediarias. A criptomelana
apresentou teores crescentes nas fragdes mais finas, atingindo concentragdo maxima de 11,7%
na faixa -45+38 um. A litioforita ocorre em teores de 0,5% na fragdo de -45+38 um, assim
como a pirolusita (0,2%), enquanto a rodonita apresenta teor de 1,4% nessa mesma faixa
granulométrica. Observa-se a presenc¢a de grafita, com teores que atingem 2,3% na fragdo
—45+38 um, sugerindo concentragdo preferencial em particulas de menor granulometria. Entre
os minerais de ganga, o quartzo apresenta teores mais expressivos nas fragoes de granulometria
mais grossas (—300+212 um), representando 20,6% da composi¢do mineraldgica. A fragdo -38
um destacou-se pelo aumento significativo em goethita (18,6%) e caulinita (27,2%).

A analise quimica da amostra, apresentada na Figura 3, mostra a predominéncia dos 6xidos de
manganés, silicio, aluminio e ferro na composi¢ao do rejeito de manganés. O teor total de dxido
de manganés na amostra cabeca é de 24,9%, atingindo seu valor maximo de 27,6% na fracdo de
-300+212 pum. O o6xido de silicio constitui o principal componente quimico da amostra, com
teores variando entre 36,9 e 44,3%, associados a presenca de quartzo e silicatos, como
feldspatos e granada, sendo mais expressivos na faixa granulométrica —300+212 pm (44,3%).
Os teores de oxido de ferro concentram-se nas fragdes mais finas (-38 um), atingindo 9,2%.

A Tabela 1 mostra os teores de carbono grafitico para as diferentes faixas granulométricas.
As fragdes granulométricas mais grossas apresentam menores teores de carbono grafitico, como
observado na faixa -300+212 pum, que apresentou teor de 0,81%. A fragdo de -45+38 pum
apresentou o maior teor de carbono grafitico (2,16%), enquanto na fragdo de -38 um nota-se
uma redugdo para 1,25%. Importante ressaltar que as analises de DRX, utilizando o método de
refinamento de Rietveld, e de carbono grafitico apresentaram tendéncias convergentes, pois os
resultados obtidos em ambas mostraram maior concentracdo de grafita na fragdo -45+38 um.
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Figura 1: Distribuicao granulométrica da amostra de rejeito de manganés, Pgy = 200 pm.
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Figura 2: Composi¢ao mineralogica do rejeito de manganés determinada por difragdo de raios
X com refinamento pelo método de Rietveld.
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Figura 3: Analise quimica por Fluorescéncia de Raio X.
Tabela 1: Determinaco de carbono grafitico.
Faixas granulométricas (nm) Carbono grafitico (%)
Cabeca 1,46
-300+212 0,81
2124150 1,14
-150+106 1,37
-106+75 2,07
-75+53 2,00
-53+45 1,90
45+38 2,16
-38 1,25

A partir das andlises de caracterizag@o tecnologica da amostra, foi possivel identificar que o
material é composto por uma matriz mineraldgica complexa, contendo como fases de interesse a
grafita, 6xidos de manganés e silicatados. A Figura 4 apresenta o Fluxograma proposto para o
processamento da amostra de rejeito de minério de manganés.
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Figura 4: Fluxograma conceitual do processamento do rejeito de manganés.

Os estudos de concentragdo da grafita preveem ensaios de flotagdo com amostras alimentadas a
uma granulometria em torno de 200 um, visando avaliar os seguintes parametros: o valor do pH
da polpa e as concentragoes do sistema de reagentes de flotagdo. Diferentes tipos de coletores e
espumantes serdo avaliados nesta etapa. A primeira bateria de ensaios de flotagdo abrangera os
estagios, rougher (RG) e cleaner (CL), no qual o concentrado obtido na etapa rougher sera a
alimentagdo da ectapa cleaner. O concentrado RG da grafita obtido sera encaminhado a uma
etapa de remoagem, com a finalidade de se atingir a liberacdo do mineral e para desagregar as
particulas mistas de grafita e ganga. O concentrado moido alimentard o estagio cleaner,
obtendo-se o concentrado CL e o rejeito CL, que podera ser destinado a estudos
complementares. Em seguida, o concentrado CL passara pela etapa recleaner para purificagdo
final, produzindo o concentrado RCL da Grafita. Devido a grandes fragdes de ultrafinos que
podem interferir na eficiéncia de flotacdo, o circuito passara por um pré-tratamento de atrigdo e
deslamagem da amostra do rejeito RG. O material serd submetido a atrigdo mecanica intensa,
em pH natural, para promover a limpeza da superficie das particulas, seguido de deslamagem
por decantagdo controlada, com corte granulométrico <38 um, para remocao das particulas finas
que formam lamas e podem prejudicar a etapa de flotacdo do manganés. A fracdo deslamada
alimentara a flotagdo reversa do manganés, visando a obtencdo dos concentrados de manganés e
um rejeito contendo os minerais silicatados.

5. CONCLUSOES

A caracterizagdo tecnoldgica mostrou que o rejeito de minério de manganés apresenta teor de
24,9% de MnO na amostra cabega, atingindo 27,6% na fracdo granulométrica de -300+212 pm,
e concentragcdes mais elevadas de carbono grafitico na fracdo -45+38 pm (2,16%), indicando
potencial para a recuperacdo de ambos os minerais. As analises quimicas ¢ mineraldgicas
permitiram identificar as principais fases portadoras de manganés e sua distribuicdo
granulométrica, possibilitando a proposi¢do de uma rota conceitual de beneficiamento baseada
na flotagdo da grafita, seguida por etapas de atrigdo, deslamagem e flotagdo do manganés.
Os resultados demonstram que o rejeito estudado apresenta caracteristicas favoraveis a
recuperagdo de grafita e minerais portadores de manganés, indicando possibilidade de
transformagdo de um passivo mineral em fonte secundaria de recursos.
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RESUMO

O branqueamento dos corais constitui um dos principais desafios para a conservagdo dos
ecossistemas de recifes, sendo causado principalmente pelo aumento da temperatura dos
oceanos € por outros estresses ambientais que levam a perda das zooxantelas simbiontes ou de
seus pigmentos fotossintéticos. A reducdo desses microrganismos compromete a atividade
fotossintética e, consequentemente, o metabolismo, o crescimento e a sobrevivéncia dos corais.
Nesse contexto, estratégias que favorecam a repigmentacdo e a recolonizagdo por zooxantelas
tornam-se fundamentais para a recuperagao desses organismos. O presente trabalho teve como
objetivo investigar, por meio de modelagem molecular, as interagdes entre o carbonato de
calcio, principal constituinte do calcario marinho, ¢ as moléculas de clorofila e piridina,
empregadas como modelos para avaliagio dos mecanismos de adsor¢do. A metodologia
compreendeu a caracterizagdo quimica do calcario por Fluorescéncia de Raios X (FRX), a
caracterizacdo mineralogica por Difracdo de Raios X (DRX) e a analise das interacdes
moleculares utilizando o software Spartan. Os resultados de FRX evidenciaram a
predominancia de CaO na composi¢do do calcario marinho, enquanto o DRX confirmou a
calcita como fase mineral predominante. A modelagem molecular indicou que tanto a clorofila
quanto a piridina apresentam afinidade pela superficie da calcita, sendo a clorofila a molécula
que apresentou maior estabilidade de adsor¢do, com energias variando entre —45 e —60
kJ-mol™, enquanto a piridina apresentou energias entre —35 e —55 kJ-mol™'. A maior afinidade
da clorofila foi atribuida a atuagdo conjunta de interagdes de coordenagdo entre o atomo de
magnésio e os ions calcio da superficie, além da formacao de ligagdes de hidrogénio pelos
grupos carbonila. Os resultados obtidos demonstram o potencial do calcario marinho como
suporte mineral para a adsor¢ao e estabilizacdo de biomoléculas relacionadas as zooxantelas,
reforcando sua aplicacdo no desenvolvimento de corais artificiais destinados a recuperagdo e
repigmentacao de recifes de coral degradados.

Palavras-chave: Recifes de corais, calcario marinho, modelagem molecular.

ABSTRACT

Coral bleaching is one of the major challenges to the conservation of reef ecosystems, primarily
caused by rising ocean temperatures and other environmental stressors that lead to the loss of
symbiotic zooxanthellac or their photosynthetic pigments. The reduction of these
microorganisms severely impairs photosynthetic activity and, consequently, compromises coral
metabolism, growth, and survival. In this context, strategies that promote coral repigmentation
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and recolonization by zooxanthellae are essential for reef restoration. This study aimed to
investigate, through molecular modeling, the interactions between calcium carbonate, the main
constituent of marine limestone, and chlorophyll and pyridine molecules, used as model
compounds to evaluate adsorption mechanisms. The methodology included the chemical
characterization of the limestone by X-ray fluorescence (XRF), mineralogical characterization
by X-ray diffraction (XRD), and the analysis of molecular interactions using the Spartan
software. XRF results revealed the predominance of CaO in the composition of the marine
limestone, while XRD confirmed calcite as the predominant mineral phase. Molecular modeling
indicated that both chlorophyll and pyridine exhibit affinity for the calcite surface, with
chlorophyll showing greater adsorption stability, presenting adsorption energies ranging from
—45 to —60 kJ-mol™, whereas pyridine exhibited adsorption energies between —35 and —55
kJ-mol™'. The higher affinity of chlorophyll was attributed to the combined effect of
coordination interactions between the magnesium atom and surface calcium ions, together with
hydrogen bonding involving carbonyl groups. These findings demonstrate the potential of
marine limestone as a mineral support for the adsorption and stabilization of biomolecules
associated with zooxanthellae, reinforcing its applicability in the development of artificial corals
for the restoration and repigmentation of degraded coral reefs.

Keywords: Coral reefs, marine limestone, molecular modeling.

1. INTRODUCAO

O branqueamento dos corais marinhos (Figuras 1A e 1B) representa um dos principais desafios
ambientais enfrentados pelos ecossistemas de recifes, sendo desencadeado, principalmente, pelo
aumento da temperatura da agua, acidificacdo dos oceanos, radiacdo ultravioleta excessiva,
poluicdo e outros fatores de estresse ambiental. Essas condigdes promovem a ruptura da
simbiose entre os cnidarios construtores de recifes e as microalgas fotossintéticas da familia
Symbiodiniaceae (popularmente conhecidas como zooxantelas), levando a expulsdo dessas algas
ou a perda de seus pigmentos fotossintéticos. Como consequéncia, o coral perde sua principal
fonte de energia metabolica, proveniente dos produtos da fotosintese, tornando-se
fisiologicamente debilitado e altamente suscetivel a mortalidade caso o estresse persista.
O agravamento dos eventos de branqueamento em escala global tem sido associado as
mudangas climaticas, comprometendo significativamente a biodiversidade, os servigos
ecossistémicos e a estabilidade dos recifes de coral (Hoegh-Guldberg et al., 2007; Hughes et al.,
2017; IPCC, 2023).

A recuperag@o dos corais se inicia com a impressao 3D, em pasta, utilizando os proprios corais
marinhos degradados e uma pasta cerdmica rica em silica para dar maior resisténcia mecanica.
Posteriormente, os corais branqueados dependem fundamentalmente do restabelecimento da
simbiose com zooxantelas compativeis, processo conhecido como repigmentagdo ou
ressimbiose. Durante essa etapa, novas cé¢lulas de Symbiodiniaceae colonizam novamente os
tecidos do hospedeiro, restabelecendo a atividade fotossintética e o fornecimento de
carboidratos, lipidios e outros metabolitos essenciais ao metabolismo coralino. Entretanto, a
eficiéncia desse processo esta diretamente relacionada a compatibilidade genética e fisioldgica
entre o coral e a linhagem de zooxantela, bem como a capacidade dessas microalgas de tolerar
temperaturas elevadas e outros estresses ambientais. Estudos recentes demonstram que
determinadas linhagens apresentam maior resisténcia térmica e podem aumentar
significativamente a resiliéncia dos recifes quando utilizadas em estratégias de evolugdo
assistida tornando a selecdo racional dessas associagcdes um importante foco da pesquisa
contemporanea (Baker, 2003; van Oppen et al., 2015; Buerger et al., 2020).

Nesse contexto, a modelagem molecular constitui uma ferramenta computacional de elevada
relevancia para compreender os mecanismos bioquimicos envolvidos na interagdo coral
artificial-zooxantela e acelerar o desenvolvimento de estratégias de repigmentacdo. Métodos
como dindmica molecular, molecular docking, predicdo estrutural por inteligéncia artificial e
calculos de energia livre permitem investigar proteinas relacionadas ao reconhecimento celular,
adesdo, sinalizagdo metabodlica, resposta ao estresse oxidativo e mecanismos de tolerdncia
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térmica das Symbiodiniaceae. Essas abordagens possibilitam identificar biomarcadores de
compatibilidade simbidtica, prever a estabilidade de interagdes proteina-proteina e selecionar
variantes moleculares com maior potencial adaptativo antes da realizacdo de experimentos
laboratoriais, reduzindo custos, tempo experimental e aumentando a eficiéncia dos programas
de restauracdo de recifes. Dessa forma, a integragdo entre biologia molecular, bioinformatica e
modelagem computacional representa uma abordagem promissora para apoiar a conservagao
dos corais frente as mudangas climaticas globais (van Oppen et al., 2018; Jumper et al., 2021;
Wooldridge, 2022).
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Figura 1A: Recifes integros. | Figura 1B: Recifes deaddos.

2. OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho foi utilizar a modelagem molecular como ferramenta para
investigar os mecanismos de interagdo entre corais artificiais gerados em impressao 3D em
pasta, com zooxantelas, visando identificar fatores moleculares que favorecam a repigmentagao
de corais branqueados e contribuam para a restauragao de recifes frente as mudancas climaticas.

3. METODOLOGIA
3.1. Origem dos Materiais

Utilizou-se um residuo de calcario marinho, oriundo do Estado da Paraiba como matéria-prima
para o desenvolvimento deste estudo. Em relag@o as zooxantelas, foram escolhidas as moléculas
de clorofila e piridina para avaliar suas interagdes com a superficie mineral.

Figura 2A: Molécula de clorofila  Figura 2B: Molécula de piridina.

3.2. Analise Quimica — FRX

A analise quimica do calcario marinho foi realizada pelo método de Fluorescéncia de Raio-X na
Coordenacédo de analise Minerais — COAMI do CETEM, onde a amostra foi fundida a 1.100°C
com mistura de tetraborato de litio (Li,B40;) e metaborato de litio (LiBO,) como fundente e
iodeto de litio (Lil) como desmoldante, na propor¢do de 1:10 em maquina de fusdo FORJ da
PANalytical e analisadas por WDXRF num equipamento da PANalytical, modelo Axios Max.
Os ensaios de perda por calcinagdo (PPC) foram realizados no TGA-701 da LECO, utilizando
1,0 g de amostra a 1.000°C.
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3.3. Analise Mineralogica — DRX

A avaliagdo mineraldgica do calcario marinho foi realizada por Difragdo de Raio-X, por meio
do equipamento D4 Endeavor da Bruker, na Coordenagio de Analises Quimicas e
Mineralogicas do CETEM — COAMI.

3.4. Modelagem Molecular

A modelagem molecular foi realizada com o auxilio do software Spartan (Wavefunction Inc.), a
fim de investigar as interagdes entre o carbonato de calcio (CaCQs), principal constituinte do
calcario marinho, identificado nas analises de FRX e DRX, e moléculas representativas das
zooxantelas, nesse caso clorofila e piridina. Inicialmente, as estruturas moleculares foram
construidas no software e submetidas a otimizagdo geométrica, € em seguida, foram avaliadas as
possiveis interagdes entre as moléculas, buscando identificar as regides de maior afinidade
molecular.

4, RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Analise Quimica — FRX

Os resultados de FRX indicaram que o calcario marinho apresenta em média 40% de CaO,
20%Si10,, 5% MgO e 35% de perda por calcinagao.

4.2.  Analise Mineralogica — DRX

Na Figura 2 apresenta-se o difratograma da amostra de calcario marinho. Nesse observa-se
através da analise dos picos, que o mineral majoritario € a calcita (CaCOs), corroborando com
os resultados da analise quimica e servindo de base para os ensaios em modelagem molecular.

Figura 3: Difratograma de Raios-X da amostra de calcario marinho.

4.3. Modelagem Molecular

A molécula de clorofila apresentou elevada afinidade pela superficie da calcita. Essa interacao ¢
favorecida pela coordenacdo entre o atomo de magnésio localizado no centro do anel porfirinico
da clorofila e os ions calcio expostos na superficie do mineral. Além disso, grupos carbonila
presentes na molécula podem estabelecer ligagdes de hidrogénio com os oxigénios do
carbonato. A preseng¢a de multiplos sitios de interagdo favorece uma adsor¢do mais intensa,
refletida em energias de adsor¢do entre —45 e —60 kJ-mol!, indicando uma interagdo
suficientemente forte para promover a retengdo superficial da molécula sem comprometer sua
estabilidade estrutural.

A molécula de piridina, também apresentou interagdo com a superficie da calcita, porém por um
mecanismo distinto. O par de elétrons livre do 4tomo de nitrogénio coordena-se aos ions Ca**
superficialmente expostos, que atuam como sitios acidos de Lewis. Além da coordenacdo
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N—Ca?', observam-se contribui¢cdes de for¢as de Van der Waals entre o anel aromatico ¢ a
superficie mineral ¢ uma pequena contribuicdo eletrostatica. A distancia de coordenagdo
prevista entre o nitrogénio da piridina e o calcio superficial situa-se entre 2,4 e 2,7 A, enquanto
a energia de adsorcdo varia de —35 a —55 kJ-mol™, caracterizando uma quimissor¢ao de baixa
intensidade.

Comparando os resultados obtidos, observa-se que a clorofila apresenta energias de adsorgdo
mais negativas que a piridina, evidenciando maior afinidade pela superficie da calcita. Esse
comportamento € atribuido a presenca de diferentes grupos funcionais na molécula de clorofila,
capazes de estabelecer simultancamente interagdes de coordenagdo, ligagdes de hidrogénio e
forgas de dispersdo. Em contrapartida, a piridina interage predominantemente por meio da
coordenacdo do atomo de nitrogénio aos sitios acidos de Lewis da superficie, resultando em
menor numero de contatos intermoleculares e, consequentemente, menor estabilizagdo do
sistema.

5, CONCLUSOES

Conclui-se que a modelagem molecular permitiu compreender as interagdes entre o carbonato
de calcio (CaCOs), principal constituinte do calcario marinho, e as moléculas de clorofila e
piridina. Os resultados indicaram que ambas apresentam afinidade pela superficie da calcita,
porém por mecanismos distintos de adsor¢ao.

A clorofila apresentou maior estabilidade de adsor¢do, com energias variando entre —45 ¢ —60
kJ-mol™, resultado atribuido a atuag@o simultanea de diferentes tipos de interagdo, incluindo a
coordenacdo entre o atomo de magnésio da molécula e os ions calcio da superficie, além da
formagdo de liga¢des de hidrogénio envolvendo os grupos carbonila. Essa combinagdo favorece
uma interacdo mais intensa e estavel com o mineral.

A piridina também apresentou adsor¢ao sobre a calcita, com energias entre —35 e —55 kJ-mol ™,
predominando a coordenagdo do atomo de nitrogénio aos sitios acidos de Lewis presentes na
superficie do carbonato de calcio. Apesar de apresentar afinidade pela calcita, a menor
quantidade de grupos funcionais disponiveis resulta em menor numero de interagdes
intermoleculares quando comparada a clorofila.

Dessa forma, os resultados obtidos refor¢am o potencial do calcario marinho como suporte
mineral para a adsor¢do e estabilizacdo de biomoléculas relacionadas as zooxantelas,
especialmente da clorofila. A elevada afinidade observada entre essa molécula e a superficie da
calcita evidencia a aplicabilidade de materiais a base de carbonato de calcio no desenvolvimento
de corais artificiais, contribuindo para estratégias voltadas a recuperagdo e repigmentagdo de
recifes de coral degradados.
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RESUMO

O desenvolvimento de rotas de obtencdo de potassio de minerais silicaticos pode ser uma
alternativa para a crescente demanda interna de potassio no territorio brasileiro. Neste contexto,
o presente trabalho teve como objetivo avaliar a extragdo de potassio do minério verdete através
de calcinacdo assistida por micro-ondas. Foram utilizados planejamento de experimentos para
avaliacdo das variaveis poténcia do micro-ondas, porcentagem de carvao e de cloreto de calcio e
tempo de exposi¢do. O tempo ¢ a porcentagem de cloreto de calcio foram as variaveis mais
significativas para o sistema com carvdo de coco. Nesse sistema, foram obtidas extracdes de até
18,9%, indicando a possibilidade de resultados promissores em condi¢des otimizadas. Para o
sistema carvao ativado os resultados variaram entre 0,7% e 65%, sendo o maior valor obtido nas
condi¢des de 70% da poténcia nominal (1120 W), 10 min, 50% de carvdo ativado e 100% de
CaCl2'2H20. Novos estudos serdo realizados para otimizar as extragdes e condi¢des
operacionais.

Palavras-chave: Verdete; extracdo de potassio; calcinacdo, aditivos.

ABSTRACT

The development of new routes to extract potassium from silicate minerals could seeks the
Brazilian growing demand. In this context, this study aimed to evaluate potassium extraction
from verdete ore using microwave-assisted calcination. An experimental design approach was
used to evaluate microwave power, the percentages of coal and calcium chloride as additives
and exposure time. The time and calcium chloride were the most significant variables for
coconut coal system. Potassium extraction reaches up to 18,9% suggesting promising values
under optimize conditions. In addition, potassium extraction on activated carbon system ranged
from 0.7% to 65%, with the highest value achieved under the following conditions: 70% of
labeled power (1120 W), 10 minutes of exposure, 50% activated carbon, and 100%
CaCl>-2H-0. Further studies will be conducted to optimize potassium extraction and operational
conditions.

Keywords: Verdete ore; potassium extraction; calcination, additives.
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1. INTRODUCAO

r

O potassio ¢ um dos trés macronutrientes essenciais para o desenvolvimento vegetal, sendo
amplamente utilizado na producdo de fertilizantes. Embora esteja presente em depdsitos
minerais, apenas uma pequena fracdo se encontra disponivel para solubilizagdo e absor¢do
vegetal. A producdo de sais de cloreto de potassio, obtida de depdsitos evaporiticos, é a
principal fonte de potéssio para fertilizantes. No Brasil, os depdsitos evaporiticos sdo insipientes
para suprir a demanda nacional. Entretanto, o pais possui depodsitos de potassio em rochas
silicaticas como os verdetes de Minas Gerais que podem se tornar uma fonte alternativa para
obtencao desse nutriente.

O verdete, uma rocha silicatica composta principalmente por filossilicatos e feldspatos
potassicos, pode ser uma fonte de potassio. Contudo, a liberagao de K desses minerais requer a
ruptura das estruturas cristalinas. Estudos realizados por Guimardes (2024) indicaram a
possibilidade de extra¢do de até 87% do potassio em amostra de verdete por processo de
calcinagdo com aditivos em temperaturas elevadas (> 800°C). As altas temperaturas em que o
processo ocorre representam consumo de energia significativo, entretanto é inerente ao
processo.

Como alternativa as elevadas temperaturas do processo, o tratamento por micro-ondas tem se
destacado por promover rapido aquecimento nos materiais. O aquecimento por micro-ondas
contribui tambem para a formagdo de microfissuras nas particulas e¢ para fusdo parcial dos
aditivos responsaveis pela liberagdo de potéssio das estruturas cristalinas dos minerais.

Estudos realizados por Zhao et al. (2019) em que os autores observaram 95% de extragdo do
potassio contido no feldspato, utilizando o micro-ondas apenas como pré-tratamento, seguido de
uma etapa hidrotérmica alcalina com NaOH e CaO, a 200 °C, durante 3 h. Jena et al. (2016)
também obtiveram recuperacdes de 85% e 88% de potassio com amostra de nefelino sienito,
empregando carvao ativado em micro-ondas entre 6 ¢ 8 min. Essas diferencas de eficiéncia e
tempo de processamento estdo relacionadas ndo apenas a mineralogia das matérias-primas € aos
aditivos empregados, mas também a capacidade dos materiais de interagir com a radiacdo de
micro-ondas.

Os materiais, no entanto, absorvem radia¢do do micro-ondas de maneira diferente. Materiais
absorvedores de energia, como carvdes ativados, apresentam maior incremento de temperatura
podendo chegar até¢ 1000 °C, enquanto minerais apresentam baixa capacidade de absorgdo
(Jena, 2016). O uso de carvao ativado no processo pode encarecé-lo dado seu alto valor de
mercado, entretanto, o carvao de biomassa, como carvdo de coco pode ser uma alternativa ao
uso do carvao ativado.

2. OBJETIVO

O presente trabalho tem como objetivo avaliar a extracdo de potassio do verdete através do
tratamento do material com micro-ondas. O projeto busca avaliar também a extragdo utilizando
duas fontes de carvdo como absorvedores da radiacdo de micro-ondas: carvdo de coco e carvdo
ativado.

3. METODOLOGIA
3.1. Materiais

Nos experimentos foram empregados o minério de verdete proveniente de Dores do Indaia,
como fonte de potassio. Como material absorvedor de calor foram utilizados carvdo de coco,
produzido por pirdlise e cedido por pesquisador da UFMG, e carvdo ativado convencional
(CABOT). E, como aditivo para calcinagdo, foi utilizado cloreto de calcio di-hidratado
comercial PA (Isofar).
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3.2. Caracterizacio dos Materiais

Amostra de verdete foi caracterizada fisica por técnicas quimica e mineralogicamente
utilizando técnicas para avaliacdo da distribuicdo granulométrica (peneiramento e
difracdo a laser). A caracterizacdo quimica de verdete e carvao de coco e ativado foi
realizada por fluorescéncia de raios X. E a caracterizagdo mineraldgica do verdete foi
realizada por difracdo de raios X com refinamento Rietveld.

3.3. Preparacoes dos Ensaios

A amostra de verdete foi cominuida a seco em moinho de barras de 21,5¢cm x 29,2cm com 8
barras de 20mm x 20cm (didmetro comprimento) em 76,2 rpm por 48 min. O carvao de coco foi
cominuido em graal de agata utilizando como malha de controle 106pm.

3.4. Ensaios de Calcinacao

Os ensaios de calcinagdo foram realizados buscando avaliar a influéncia dos parametros
operacionais no processo, apresentados na Tabela 1, utilizando delineamento composto central
(DCC) e delineamento composto central rotacional (DCCR) de planejamento de experimentos.

Tabela 1: Parametros e niveis avaliados no DCC e DCCR.

Variaveis Unidade -1 0 +1
X1 Poténcia % 50 60 70
X2 Tempo min 6 8 10
X3 Carvao % 30 40 50
X4 CaCl,2H,0 % 35 675 100

O verdete, o carvao e o cloreto de calcio necessario para cada ensaio foram pesados em cadinho
de porcelana, homogeneizados e submetidos ao tratamento com micro-ondas nas condicdes
indicadas para cada experimento. Apds o tratamento a temperatura da mistura foi medida ¢ o
material e posteriormente lixiviado com agua destilada (s6lido liquido 1:10) por 30 minutos a
60°C e agitacdo de 500rpm. O licor foi filtrado em papel de filtro faixa azul ¢ membrana de
0,45 pm e encaminhados para analise quimica.

4.  RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacao Quimica, Fisica e Mineralégica

As amostras do verdete apresentaram redugdo do dgy de 500 um (inicial) para 20 um apds a
cominui¢cdo. Essa reducdo no tamanho favorece as reacdes de liberagdo do potassio pelo
aumento da area superficial. Foram observadas recuperagoes de 83,9% e 80,9% para
granulometrias de 75 e 100 um, respectivamente, enquanto particulas de 3.350 pm
apresentaram recuperacao de apenas 38,9%, resultado atribuido & maior area reativa e & melhor
liberagdo mineral nas fragdes finas (Jena, 2016).

A caracterizagdo mineraldgica do verdete identificou microclina (52,7%), phengita (34,4%),
ilita (5,8%), ortoclasio (5,5%) e glauconita (1,6%), como portadores de potassio. Por outro lado,
o quartzo (16,0%) e o anatasio (<1%) correspondem a ganga deste minério. A composicio
quimica é apresentada na Tabela 2. E possivel verificar que o verdete possui 9,1% de K,0, a
amostra de carvdo de coco possui também um teor de potassio que foi considerado no calculo
das extragdes do processo. Ademais, o carvao ativado ndo apresenta composi¢ao de cinzas.
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Tabela 2: Composi¢do quimica do verdete e dos carvoes.

Teor (%) ALO; CaO Fe,0; K,O MgO MnO SiO, TiO, PPC
Verdete 16,7 na 6,9 9,1 2,5 0,1 604 09 3,3

Carviode o1 053 <01 23 032 <01 036 nd 944
CcOoCo
Carvio nd nd nd nd nd nd nd nd 100
ativado

Considerando o teor de potassio do verdete e os minerais constituintes ¢ possivel verificar que
grande parte do potassio encontra-se associado a feldspatos potassicos (microclina - KAISi;Os -
e ortoclasio - KAISi;Os), sendo 42% associado a phengita (K(ALLMg), (OH),(S1,Al);0), ilita
((K, H;0) (Al, Mg, Fe),(Si,Al)4010[(OH),, (H,0)]) e glauconita ((K, Na) (Fe’", Al, Mg),(Si,
Al)40,0(OH)y).

4.2. Ensaios de Calcinac¢iao com Carvao de Coco

As extracdes de potassio variaram entre 1,9 e 18,9%, entretanto, nas condi¢des estudadas néo
foi possivel verificar um ponto de maxima extracdo. A maior extragdo foi obtida no ensaio
realizado com 70% da poténcia nominal do equipamento, correspondente a 1.120 W, durante 6
minutos, com adi¢do de 50% de carvdo de coco ¢ 100% de CaCl.:2H20 em relagdo a massa de
verdete. O modelo rescrito pela equagdo 1, com intervalo de confianca de 85%, embora
apresente coeficiente de correlacdo reduzido (60,14%) indica que os fatores tempo de exposi¢ao
e cloreto de calcio foram os que mais afetaram o processo, seguido das interagdes de poténcia e
carvao de coco.

Y, = 11,50 + 1,14x, + 2,64x, + 1,01x;x, + 1,013, (1)

A Figura 1 apresenta a superficie resposta para a extragdo de potassio e ¢ possivel observar que
o aumento do tempo ¢ da poténcia promovem um aumento praticamente linear da extragdo
(Fig. 1A). Entretanto, as curvas de contorno que relacionam CaCl, x Poténcia e CaCl, x Carvao
(Fig. 1B e 1C) sugerem que hd uma curvatura indicando a possibilidade de existéncia de
maximos.

CaCI2 (X, %)
CaClI2 X, %)

Exiragéo de K v, %1

50 52 54 56 58 60 62 64 86 68 70 30 32 34 38 38 40 42 44 46 4B S
Poténcia ix., W) Carvéo (X, %)

B Cc

Figura 1: Superficie de resposta de extragdo para Tempo x Poténcia (A) e curvas de contorno
de extragdo para Poténcia x CaCl, (B) e Carvao de coco x CaCl, (C).

Associado a esses pardmetros estd o aumento da temperatura superficial da amostra resultado da
absor¢@o das micro-ondas e sua transformag@o em calor. Nas condi¢des avaliadas a temperatura
variou entre 85 e 127°C, sendo os maiores resultados de extracdo (>15%) obtidos em
temperaturas superficiais da ordem de 120°C. Nessas condigdes observou-se que foram
utilizadas maiores porcentagens de carvao e cloreto de calcio.
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Os mecanismos de reacdo das Equagoes 2 e 3, conforme descritos por Yuan et al. (2015) e Jena
et al. (2019), indicam que o processo ocorre em temperaturas elevadas. A extra¢do de potassio
se baseia na difusdo do cloreto de calcio fundido (CaCl,) e nas reagdes quimicas do calcio com
feldspato potassico ou com feldspatos formados a partir de outros silicatos (micas). Essas
transformacgdes mineralogicas favorecem a formagdo de compostos soliveis de potassio e, em
geral, requerem temperaturas proximas de 800 °C (Guimaraes, 2024).

2KAISi30g + CaCl, - CaAl3Si,0g + 4Si0, + KCl, )
KAl,(AlSi301,(0H),) + Si05 — KAlSi;0g + Al,SiOs + H,0 3)

Embora as temperaturas superficiais ndo tenham atingido 800°C, temperaturas proximas a essa
podem ter sido atingidas em microescala com o carvdo pulverizado sendo o principal
absorvedor de energia da mistura. Em algumas situagcdes mais drasticas, foi possivel observar o
material ficar incandescente em certas regioes.

4.3. Ensaios de Calcina¢ao com Carvao Ativado

Nos ensaios de calcinagdo com carvao ativado observou-se que a extragdo de potassio variou
entre 0,7 ¢ 65%, sendo o maximo obtido nas condigdes de 70% da poté€ncia nominal do
equipamento, durante 10 minutos, com adi¢do de 50% de carvdo ativado e 100% de
CaCl>-2H-0 em relagdo a massa de verdete. Em alguns ensaios, a amostra atingiu temperatura
na superficial superior a 550 °C, provavelmente decorrido de a maior capacidade do carvao
ativado absorver a radia¢do de micro-ondas. Nas mesmas condig¢des, o carvdo ativado pode
produzir temperaturas locais muito superiores, favorecendo a reag@o entre o verdete e o CaCl..

Apesar de ter obtido temperaturas e extragdes superiores as de carvao de coco, ndo doi possivel
ajustar um modelo as condigdes experimentais. Isso pode ter ocorrido devido a necessidade de
interrupgdo manual de alguns experimentos, causados pelo rapido aquecimento do material que
levou a mistura a sua combustao.

5. CONCLUSAO

A extracdo de potassio por calcinagdo com cloreto de calcio assistida por micro-ondas
demonstrou ser uma possibilidade para extragdo de potassio, no entanto, necessita de
otimizagdo. Néao se verificou um ponto de maxima extragdo de potassio na faixa estudada com o
carvdo de coco, ficando as extragdes proximas a 18%, e novos estudos serfo realizados para
otimizar as condigdes. A extracdo maxima de 65% foi obtida com o carvdo ativado nas
condig¢des de 50% de carvao, 100% de cloreto de calcio, 70% de poténcia (1120W) e 10 min de
tratamento.
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RESUMO

Os Elementos Terras Raras (ETR) sdo matérias-primas criticas para a transi¢do energética e
tecnologias de alto desempenho, sendo utilizados em imds permanentes, turbinas eolicas,
veiculos elétricos e equipamentos eletronicos. Entre os diferentes tipos de depdsitos, as argilas
de adsor¢@o idnica (lon-Adsorption Clay Deposits — [ACDs) destacam-se pela extragdo por
lixiviagdo de baixa complexidade e menor impacto ambiental. Este trabalho teve como objetivo
compreender a génese dos IACDs, os argilominerais envolvidos na adsor¢do e avaliar o
potencial do Complexo Alcalino de Tangua (RJ) para a ocorréncia de ETR adsorvidos em
argilas i6nicas. A metodologia incluiu beneficiamento das amostras, Difracdo de Raios X
(DRX), Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Espectrometria de Massas com Plasma
Indutivamente Acoplado (ICP-MS). Os resultados indicam que os nefelina sienitos sio
favoraveis ao fornecimento de ETR leves devido a presenca de minerais acessorios como
titanita, apatita e zircdo. O intemperismo quimico promoveu a formacao de caulinita/halloysita,
associada ao enriquecimento relativo de ETR leves e itrio no regolito e a deplegdo de Na, Ca e

P. As evidéncias mineraldgicas e geoquimicas sugerem retengdo parcial dos ETR nas superficies
dos argilominerais. Embora os resultados ainda ndo permitam classificar a area como um
deposito de adsorcdo idnica, o estudo estabelece uma base para futuras investigagdes sobre o
potencial brasileiro para esse tipo de mineralizagao.

Palavras-chave: Elementos Terras Raras; argilas de adsorgdo ionica; Complexo Alcalino de
Tangua; intemperismo quimico.

ABSTRACT

Rare Earth FElements (REE) are critical raw materials for the energy transition and
high-performance technologies, being widely used in permanent magnets, wind turbines,
electric vehicles, and electronic devices. Among REE deposits, ion-adsorption clay deposits
(IACDs) are attractive due to their low-complexity leaching processes and reduced
environmental impacts compared to primary deposits. This study investigated the genesis
ofTecnologico e Inovagdo IACDs, the clay minerals involved in REE adsorption, and evaluated
the potential of the Tangua Alkaline Complex (Rio de Janeiro, Brazil) for hosting REE adsorbed
on ionic clays. The methodology included beneficiation of source rock and weathered material,
X-ray diffraction (XRD), X-ray fluorescence (XRF), and inductively coupled plasma mass
spectrometry (ICP-MS). Results indicate that nepheline syenites are favorable source rocks for
light REE due to accessory minerals such as titanite, apatite, and zircon. Chemical weathering
promoted the formation of kaolinite/halloysite, associated with the relative enrichment of light
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REE and yttrium in the regolith and the depletion of Na, Ca, and P. Mineralogical and
geochemical evidence suggests partial REE retention on clay mineral surfaces. Although the
area cannot yet be classified as an ion-adsorption deposit, this study provides a basis for future
investigations into the Brazilian potential for this type of mineralization.

Keywords: Rare Earth Elements; ion-adsorption clays; Tangua Alkaline Complex; chemical
weathering

1. INTRODUCAO

A crescente demanda por tecnologias de baixo carbono e pela transi¢do energética tem ampliado
a importancia dos Elementos Terras Raras (ETR), grupo de 17 elementos essenciais para a
produgdo de imas permanentes, turbinas eolicas, veiculos elétricos e equipamentos eletronicos.
Embora relativamente abundantes na crosta terrestre, depdsitos economicamente viaveis sdo
escassos devido a complexidade da separagdo quimica entre os ETR. Entre os principais tipos
de depositos, destacam-se as argilas de adsorcdo idnica (lon-Adsorption Clay Deposits —
IACDs), nas quais os ETR encontram-se adsorvidos as superficies de argilominerais
secundarios ¢ podem ser extraidos por lixiviagdo com solugdes salinas de baixa concentragao,
resultando em menores custos e impactos ambientais quando comparados aos depositos
primarios (Bao & Zhao, 2008; Sanematsu & Watanabe, 2016).

A formagdo dos IACDs esta associada ao intemperismo quimico de rochas enriquecidas em
minerais portadores de ETR. Durante esse processo, minerais como apatita, titanita, zircio e
allanita liberam ETR para as solugdes percolantes, que podem ser retidos por adsorgdo em
argilominerais, principalmente caulinita, halloysita e illita, favorecendo o enriquecimento ao
longo do perfil regolitico. Embora a maioria dos IACDs conhecidos ocorra no sul da China,
regides tropicais desenvolvidas sobre rochas alcalinas também apresentam elevado potencial.
No Brasil, destaca-se o Alinhamento Alcalino Pogos de Caldas—Cabo Frio (AAPCCF), que
retne complexos enriquecidos em minerais portadores de ETR (Teodoro et al., 2025). Entre
eles, o Complexo Alcalino de Tangua (RJ), composto principalmente por nefelina sienitos,
sienitos e fonolitos, apresenta minerais acessorios como titanita, apatita e zircdo, porém ainda
carece de estudos sobre a evolucdo geoquimica do perfil de intemperismo e o comportamento
dos ETR durante a formagdo do regolito. Assim, este trabalho busca contribuir para a
compreensdo dos processos de mobilizagdo, retengdo e enriquecimento de ETR no Complexo
Alcalino de Tangud, ampliando o conhecimento sobre a formagdo de depositos de argilas de
adsor¢do i0nica em ambientes tropicais e sobre o potencial brasileiro para esse tipo de
mineralizacao.

2. OBJETIVO

Avaliar o potencial de ocorréncia de Elementos Terras Raras adsorvidos em argilas idnicas no
Complexo Alcalino de Tangua (RJ), por meio da integragdo de dados mineralogicos e
geoquimicos, visando compreender a relag@o entre a mineralogia da rocha fonte, os processos
de intemperismo e a concentra¢do de ETR no perfil regolitico.

3. METODOLOGIA

O estudo foi desenvolvido por meio da caracterizagdo integrada de amostras de rocha sa
(nefelina sienito) e material alterado do Complexo Alcalino de Tangua (RJ). As amostras foram
beneficiadas por secagem em estufa a 60 °C, cominuicdo, peneiramento e separacao
granulométrica para obtencao da fragdo de interesse. A caracterizacdo mineraldgica foi realizada
por Difragdo de Raios X (DRX), com énfase nos argilominerais secundarios formados durante o
intemperismo. A composi¢do quimica foi determinada por Fluorescéncia de Raios X (FRX),
enquanto as concentragdes de elementos-trago, incluindo os Elementos Terras Raras (ETR) e o
itrio (YY), foram obtidas por Espectrometria de Massas com Plasma Indutivamente Acoplado
(ICP-MS).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

As analises por ICP-MS evidenciaram a presenca de Elementos Terras Raras leves (La, Ce, Pr,
Nd e Sm) e itrio (Y) tanto na rocha sd@ quanto no material alterado. Observa-se aumento
sistematico das concentragOes desses elementos na amostra alterada, com baixo enriquecimento
relativo variando entre aproximadamente 5 e 27%, sendo mais expressivo para Sm, Pre Y. Esse
comportamento sugere que oS processos intempéricos promoveram a concentracdo residual
desses elementos ao longo da evolugao do perfil de alteracao.

Tabela 1: Concentragdo de elementos-trago determinados por ICP-MS
nas amostras de rocha si e rocha alterada.

Elemento Rocha sa (mg kg™) Rocha alterada (mg kg™) Variacio (%)
La 122,0 138,0 +13,1
Ce 245,0 258,0 +5,3
Pr 25,4 29,5 +16,1
Nd 103,0 119,0 +15,5
Sm 14,6 17,1 +17,1
Y 39,6 50,1 +26,5
Zr 431 489 +13,5
Rb 146 158 +8,2
Zn 943 126 +33,6
P 594 371 -37,5

A redugdo do teor de P observada nas analises por ICP-MS sugere alteracao parcial de minerais
fosfatados, como apatita, importante hospedeira primaria de Elementos Terras Raras em rochas
alcalinas. A dissolug¢do desses minerais representa uma das principais fontes de liberagdo de
ETR para os fluidos intempéricos, etapa essencial para o desenvolvimento de depositos de
adsor¢do 1idnica). A andlise quimica por FRX evidencia modificagdes composicionais
compativeis com o avango do intemperismo quimico. Os teores de Na2O diminuem de 4,0 para
2,4%, enquanto CaO reduz-se de 2,0 para 0,85%, indicando intensa lixiviagdo dos minerais mais
susceptiveis a alterag@o, especialmente feldspatos alcalinos e plagioclasios presentes no nefelina
sienito. Em contrapartida, observa-se aumento relativo dos teores de Al.Os (19,3 para 21,0%),
Fe20s (4,1 para 4,8%) e da perda ao fogo (PPC).

Tabela 2: Resultado da analise quimica, Fluorescéncia de Raios X (FRX).

Oxido Rocha sa Rocha alterada Elemento Rocha sa Rocha alterada
(%) (%) (%) (%)
ALO:s 19,30 21,00 Al 10,2 11,1
CaO 2,00 0,85 Ca 1,4 0,61
Cr20; 0,27 0,27 Cr 0,20 0,20
Fe20; 4,10 4,80 Fe 2,90 3,40
K20 9,50 9,20 K 7,90 7,60
MgO 0,63 0,51 Mg 0,40 0,30
MnO 0,12 0,20 Mn 0,10 0,20
MoO:s <0,10 <0,10 Mo <0,10 <0,10
Na.O 4,00 2,40 Na 3,00 1,80
Nb2Os <0,10 <0,10 Nb <0,10 <0,10
NiO 0,19 0,16 Ni 0,10 0,10
P20:s 0,16 0,13 P 0,10 0,10
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Tabela 2: Resultado da analise quimica, Fluorescéncia de Raios X (FRX). (Continuagao).

Oxido Rocha sa Rocha alterada Elemento Rocha sa Rocha alterada
(%) (%) (%) (%)
Rb20 <0,10 <0,10 Rb <0,10 <0,10
SOs 0,32 0,11 S 0,10 <0,10
SiO2 56,40 56,70 Si 26,40 26,50
SrO 0,16 0,12 Sr 0,10 0,10
TiO2 1,10 1,20 Ti 0,70 0,70
Y-0s <0,10 <0,10 Y <0,10 <0,10
ZnO <0,10 <0,10 Zn <0,10 <0,10
7102 <0,10 <0,10 Zr <0,10 <0,10
PPC 1,60 2,20 - - -

Distribuicdo dos elementos terras raras
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Figura 1: Distribuigdo dos elementos terras raras leves nas amostras analisadas.

O difratograma de raios X da amostra de rocha alterada (Figura 1), ap6s o beneficiamento do
material, evidenciou a predominéancia de trés grupos de argilominerais. Os principais reflexos
basais identificados correspondem a caulinita (7,15A), a illita (10,0 A) e ao grupo das
esmectitas (=15 A), indicandoque o perfil de alteragdo apresenta minerais secundariosformados
durante o processo de intemperismo da rocha alcalina.
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Figura 2: Difratograma de raios X.
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5, CONCLUSOES

A integragdo dos resultados quimicos e mineraldgicos evidenciou processos compativeis com a
formagdo de depositos de argilas de adsor¢do idnica. As analises por FRX indicaram deplecao
de elementos moveis (Na, Ca e P), enquanto os dados de ICP-MS revelaram
enriquecimento relativo de Elementos Terras Raras leves (ETRL) e itrio (Y) no material
alterado. A Difragdo de Raios X (DRX) mostrou predominancia de argilominerais secundarios,
principalmente caulinita, illita e esmectita, indicando intensa alteragdo intempérica.
Em conjunto, os resultados sugerem que o intemperismo favoreceu a formagdo de minerais
secundarios ¢ o enriquecimento relativo dos ETR, embora ainda ndo seja possivel confirmar sua
adsor¢@o nas superficies dos argilominerais. Para avangar nessa interpretagdo, sdo necessarias
analises complementares, como DRX em amostras orientadas com ativacdo por formamida,
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) e ensaios de lixiviagdo com sulfato de amonio, visando
caracterizar os mecanismos de retencdo e quantificar a fragdo adsorvida dos ETR. Este estudo
estabelece uma base para a compreensao da evolugdo intempérica do Complexo Alcalino de
Tangua e para futuras investigagdes sobre o potencial brasileiro para depodsitos de adsorgdo
ionica de ETR.
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RESUMO

As Formagdes Ferriferas da Provincia Mineral de Carajas (PA) e do Distrito de Urucum (MS),
formadas, respectivamente, no Arqueano—Paleoproterozoico ¢ no Neoproterozoico, registram
importantes diferencas nos processos geologicos e paleoambientais do Pré-Cambriano.
Este trabalho investigou os contrastes mineraldgicos e geoquimico entre amostras dessas duas
ocorréncias. Para isso, foram realizadas analises por micro-fluorescéncia de raios X,
difratometria de raios X e microscopia eletronica de varredura. Os resultados geoquimicos
mostram que ambas as formacdes s2o dominadas por Fe e Si, enquanto as amostras de Urucum
apresentam também teores de Ca, Mg e Mn, indicando associacdo com carbonatos € com o ciclo
biogeoquimico do manganés. As analises mineraldgicas revelaram predominéncia de hematita,
acompanhada por magnetita e quartzo, além de goethita identificada em Carajas.
Esses resultados foram corroborados por andlises de mineralogia magnética realizadas
complementarmente ao estudo.

Palavras chave: Mineralogia, formagdes ferriferas, minério de ferro.

ABSTRACT

The iron formations from Carajas Mineral Province (PA) and Urucum District (MS), formed,
respectively, in the Archean-Paleoproterozoic and Neoproterozoic, record important differences
in the geological and paleoenvironmental processes of the Precambrian. This work investigated
the mineralogical and geochemical contrasts between samples from these two occurrences.
For this purpose, analyses were performed using X ray microfluorescence, X ray diffraction,
and scanning electron microscopy. Geochemical results show that both formations are
dominated by Fe and Si, while the Urucum samples also present Ca, Mg, and Mn contents,
indicating an association with carbonates and the biogeochemical manganese cycle.
Mineralogical analyses revealed a predominance of hematite, accompanied by magnetite and
quartz, as well as goethite in Carajas. These results were corroborated by magnetic mineralogy
analyses performed as a complement to the study.

Keywords: Mineralogy, iron formations, iron ore.
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1. INTRODUCAO

As Formacdes Ferriferas (FFs) sdo unidades estratigraficas predominantemente pré-cambrianas
compostas por rochas em camadas ricas em ferro, geralmente intercaladas por quartzo, chert ou
carbonato (Bekker & Kovalick, 2020). Sua formagdo esta diretamente relacionada as condi¢des
redox dos oceanos primitivos, a disponibilidade de ferro dissolvido e as mudangas na
composicao da atmosfera ao longo da evolugdo da Terra (Klein, 2005).

No Arqueano—Paleoproterozoico, o surgimento da fotossintese oxigénica e o consequente Great
Oxidation Event (GOE) promoveram a oxidag¢do do ferro dissolvido (Fe?), favorecendo a
precipitacdo de 6xidos de ferro e a deposicdo das FFs (Kasting, 2013). Ja no Neoproterozoico, a
deposicao dessas formacdes esteve associada as glaciagdes globais e ao Neoproterozoic
Oxidation Event (NOE), que possibilitaram a acumulagio de ferro em ambientes an6xicos e sua
posterior precipitagdo durante o degelo (Klein, 2005; Ye et al., 2024).

Esses distintos contextos paleoambientais resultaram em diferencas genéticas, mineralogicas e
geoquimicas entre as FFs de diferentes idades. No Brasil, destacam-se as formagdes da
Provincia Mineral de Carajas (PA), de idade arqueana-paleoproterozoica, ¢ do Distrito de
Urucum (MS), de idade neoproterozoica, que constituem importantes depositos de minério de
ferro e representam registros fundamentais para a compreensao da evolugdo dos oceanos e da
atmosfera terrestre durante o Pré-Cambriano.

2. OBJETIVOS

O escopo deste projeto encontra-se na caracterizagdo mineraldgica dessas duas ocorréncias de
FF’s. A partir da integracdo dos resultados obtidos, busca-se realizar uma analise comparativa
entre elas e integragdo desses resultados com analises de mineralogia magnética, realizados
previamente no Observatorio Nacional.

3. METODOLOGIA

Trés amostras previamente coletadas foram analisadas: duas amostras de Carajas (CFF, rocha
fresca, ¢ CFF-A, alterada por processos intempéricos) ¢ uma amostra de Urucum (UFF).
As rochas foram primeiro fragmentadas com o auxilio de um martelo e depois pulverizadas no
moinho planetario com jarro e esferas de carbeto de tungsténio por cerca de 5 minutos a 300
rpm, para garantir uma amostra homogénea com graos menores que 16um. Para reduzir uma
fragdo ao tamanho maximo de 10pum foi realizado mais um processo de moagem, dessa vez,
usando o moinho de dgata McCrone. Por 10 minutos, cerca de 4g da amostra foram colocadas
no moinho com 12ml de dgua deionizada, resultando em uma mistura que foi despejada em uma
placa de Petri de teflon e seca em uma estufa a 60°C (Porphirio; Barbosa; Bertolino, 2010).
Apoés a evaporagdo de toda a fase liquida, a amostra foi acomodada e prensada em um porta-
amostras de aco inox, formando uma pastilha para andlise por Difragdo de Raios-X (DRX;
Neumann, Schneider, Alcover Neto, 2010). Vale ressaltar que os preparos ¢ as analises foram
realizadas no no Setor de Caracterizacdo Tecnologica (SCT) do Centro de Tecnologia Mineral
(CETEM/MCT]I).

A andlise por DRX foi realizada em equipamento Bruker-AXS D4 Endeavor, radiacdo de
cobalto Ka ¢ a interpretacdo qualitativa foi realizada por comparagdo com padrdes contidos no
banco de dados PDF 2 em software Bruker-AXS Diffrac.EVA. Também foram realizadas
analises quantitativas pelo método de Rietveld (Neumann, Schneider, Alcover Neto, 2010), em
software Bruker-AXS Diffrac.Topas v.6.

As amostras também foram preparadas para se¢do polida, em que as amostras de rocha foram
cortadas usando uma serra diamantada para obter uma face plana. Essa foi embutida em resina
epoxi, esse conjunto foi desbastado em disco diamantado metalico com cristais de diamante de
6 um de diametro e polido com panos de polimento e suspensdo de diamante de 3 ¢ 1 um.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 197



As se¢des polidas foram mapeadas por micro-fluorescéncia de raios-X (pu-FRX) utilizando-se
um equipamento Bruker M4 Tornado plus. Este método se destaca pela capacidade de realizar o
mapeamento geoquimico qualitativo ou quantitativo em 2D da superficie de amostras com alta
resolugdo espacial (<20 um?) e de forma nao-destrutiva (Barker et al., 2021). As sec¢des polidas
também foram analisadas por microscopio eletronico de varredura (MEV) FEI Quanta 400 com
Espectrometro de Dispersao de Energia (EDS) Bruker Nano Quantax 800 acoplado.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

As respostas das analises quimicas de FRX seguiram conforme previsto para FF’s: altas
concentracdes de Fe e Si. O mapeamento geoquimico feito por pu-FRX mostrou que CFF ¢
formada pela intercalacdo de ldminas desses dois elementos (Figura 1B), padrio também
observado milimetricamente por MEV-EDS (Figura 1C). Além de Si, UFF conta com a
presenga de Ca, Mn e Al em finas camadas intercaladas com bandas espessas de Fe (Figura 1F).
Milimetricamente, os elementos nao se distribuem em limites bem definidos, com Si e C
dispersos na parte rica em Fe, além de sutis camadas de Fe em meio a faixa de Si e C
(Figura 1G).

Em escala micrométrica, o contraste entre os tons de cinza de CFF mostrou que as particulas
claras t€m habito cristalino e estdo dispersas na matriz escura (Figura 1D). J4 a UFF possui dois
grandes dominios contrastantes sem uma variedade tonal na escala de cinza capaz de possibilitar
a caracterizagdo morfologica (Figura 1H).

Seguindo nessa escala, a quimica pontual por EDS da fase clara de CFF possui média de
75,09% de Fe € 1,07% de Si. Ja a fase escura tem em média 10,82% de Fe € 46,97% de Si. UFF,
revelou 0,17% de Mg, 0,45% de Al, 46,11% de Si, 0,11% de Ca, 1,27% de Ti ¢ 9,26% de Fe
para a porgao escura e 0,96% de Al, 0,29% de Si, 0,27% de Mn e 75,95% de Fe para a por¢ao
clara.

Uma vez investigados os aspectos quimicos e¢ morfologicos, procedeu-se a investigagdo
mineralogica por DRX e quantificagdo de Rietveld. Em ambas amostras de CFF foi identificada
a presenga de quartzo, hematita e magnetita, com adi¢do de goethita em CFF-A, que possui
fragoes de 0,35% de quartzo, 56,82% de hematita, 2,71% de magnetita ¢ 40,12% de goethita
(muito provavelmente relacionada a alteragdes intempéricas; Figura 2). J& a UFF demonstrou
uma alta presenga de hematita, com 84,29%, seguida por 14,09% de quartzo e 1,62% de
magnetita (Figura 3).

A e E) Mosaicos microscopico evidenciando o bandamento tipico de FFs bandadas.
B e F) Mapeamento geoquimico qualitativo de p-FRX ilustrando a alternancia entre
Fe (em vermelho) e Si (em verde). C e G) Mapeamento geoquimico feito em escala milimétrica
com EDS acoplado ao MEV ilustrando a alternancia entre Fe e Si, com algumas ocorréncias
de C em UFF. D ¢ H) Microanalises em MEV usadas como base para a analise de quimica
pontual por EDS.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 198



Gi F:A (Coupled TwaTheta/Theta) CFF (Coupled TwoTheta/Theta) B

o

s
o
G
o o

W . J Jﬂ\ “l ‘JUJL_J}\A« ‘\ MJJM }\/U I Ao zi l L ;JJ IJL 1 h_i LJ“J H Mﬂ It s R

0 2 0 a0 0 @ n ® @ 0

2Theta (Coupled TwoThetaTrata) WL=178897 2Thets (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.78837

Figura 2: Difratograma de raios X das amostras de Carajas. A) CFF-A. B) CFF.
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Figura 3: Difratograma de raios X da amostra UFF.

5, CONCLUSOES

A partir da aquisi¢do, analise e caracterizagdo dos aspectos quimicos e mineraldgicos, € possivel
integrar informag0es para investigar os contrastes ¢ as semelhangas entre CFF/CFF-A e UFF.
As analises quimicas mostraram que a principal diferenca entre as camadas de cada rocha vém
da concentracdo de seus principais constituintes, Fe e Si. UFF, porém, apresenta maior
variedade quimica, incluindo fra¢cdes de Ca, Mn ¢ Mg. A caracterizacdo e a quantificagdo
mineralogica revelaram a predominancia de hematita e fragdes menores de magnetita e quartzo
em ambas as amostras. No entanto, CFF-A também exibiu uma grande concentragdo de
goethita, mineral que ndo foi detectado por DRX na UFF.

De forma complementar, foram realizadas analises de mineralogia magnética no Laboratorio de
Paleomagnetismo, Cicloestratigrafia e Mineralogia Magnética do Observatorio Nacional
(ON/MCTI). As amostras diferem-se por susceptibilidade magnética em ordens de grandeza,
onde CFF exibe maiores valores, corroborado pela presenga em maior porcentagem de
magnetita, nos resultados de DRX. As curvas termomagnéticas de baixa temperatura
evidenciaram para ambas amostras as transicdes de Morin (~—10 °C) e Verwey (~—150 °C),
confirmando a presenca de hematita e magnetita, respectivamente. Por fim, as curvas de
magnetizacdo remanente isotérmica (IRM) indicaram ainda uma fase de alta coercividade,
responsavel pela ndo saturagdo das amostras em um campo magnético aplicado com méximo
1,8 T, atribuida a altissima coercividade da goethita.

Mesmo sendo classificadas como o mesmo tipo de rocha, CFF/CFF-A e UFF podem ser
diferenciadas do ponto de vista quimico, mineraldgico e magnético. As diferencas quimicas
podem ser explicadas pelos diferentes paleoambientes dado o intervalo de formagdo existente
entre as amostras. As aquisi¢des mineraldgicas revelaram similaridades composicionais com
flutuagdes nos indices de concentracdo. Ja as andlises magnéticas permitiram caracterizar a
assembleia mineral magnética e identificar a goethita que, pela sua provavel falta de
cristalinidade, ndo pode ser identificada por analises por DRX.
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RESUMO

Granada ¢ considerada um componente comum em assembleias de minerais pesados, sendo
bastante utilizada em estudos de proveniéncia sedimentar. Porém, os diagramas propostos
raramente utilizam os end members de graos de granada de gonditos em seu banco de dados.
No presente trabalho foram analisados grdos de granada de gonditos por MEV-EDS para a
obteng¢do da composi¢do quimica e dos end members, visando utilizd-los nos diagramas de
classificagdo ja existentes. Os resultados obtidos apontam que a composi¢cdo dos end-members
dos gonditos ¢ diferente daquele de grios de granada de pegmatitos e de anfibolitos,
apresentando variagdes na proporg¢do de almandina e grossularia. A partir dos resultados obtidos
foi proposto um novo campo para granada associada a gonditos nos diagramas ja existentes.

Palavras chave: Granada; MEV-EDS; spessartina; gondito; anfibolito; pegmatito.

ABSTRACT

Garnet is considered a common component of heavy mineral assemblages, being widely used in
sedimentary provenance studies. However, the proposed diagrams rarely use the end-members
of gondite garnet grains in their database. In the present study, gondite garnet grains were
analyzed by SEM-EDS to obtain its chemical composition and end-members, aiming to use
them in existing classification diagrams. The results indicate that the end-member composition
of gondites differs from that of garnet grains from pegmatites and amphibolites, showing
variations in the proportion of almandine and grossular. Based on the obtained results, a new
field was proposed for garnet associated with gondites in the existing diagrams

Keywords: Garnet; SEM-EDS; spessartine; gondite; amphibolite; pegmatite.
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1. INTRODUCAO

Granada ¢ comum em rochas igneas, sedimentares ¢ metamorficas, sendo considerada como um
mineral resistato, pois apresenta alta densidade, elevada dureza, ndo se parte facilmente e ¢
parcialmente estavel em condi¢Ges especificas de intemperismo/diagénese (Parfenoff et al.,
1970). No contexto do Cinturdo Mineiro, a granada é um componente muito comum em
anfibolitos e pegmatitos, bem como em gonditos, que corresponde a uma rocha proveniente do
metamorfismo de material sedimentar rico em Mn e SiO,.

Os principais componentes do grupo da granada (do supergrupo da granada com sitio Z ocupado
por Si;, Grew et al, 2013) apresentam solucdo so6lida com variacao dos elementos que ocupam
os sitios X e Y na sua estrutura: spessartina (Mn;Al,Si;01,), almandina (Fe;Al,Si5045,), piropo
(Mg3AL,Si30¢;), grossularia  (Ca3;AlSi;01,), andradita (Cas;Fe,Sizs01;) e uvarovita
(Ca;3Cr,Si30y,). Por estes aspectos, € por exibir grande variedade composicional, a granada ¢
amplamente utilizada em estudos de proveniéncia sedimentar através do uso de diagramas
ternarios, como os de Mange & Morton (2007) ¢ Costa & Remus (2016). Esses diagramas
estabeleceram uma correlagdo entre a composicdo quimica dos end members da granada e sua
rocha fonte. No entanto, ainda sdo escassos os estudos que exploram a composi¢ao quimica de
granada de ocorréncias manganesiferas, no caso, os gonditos. De igual modo, os diagramas de
classificagdo desenvolvidos ndo abordam especificamente a composigdo quimica de granada de
gonditos, principalmente por esse mineral apresentar semelhanga com a granada de granitos e
pegmatitos (Costa & Remus, 2016).

2. OBJETIVOS

Os objetivos desse trabalho sdo: (7) comparar os membros finais da quimica mineral da granada
de gonditos com aqueles de anfibolitos e pegmatitos do Cinturdo Mineiro, bem como com graos
de outros depositos de gonditos do mundo; (i) estabelecer mudanga no diagrama elaborado por
(Costa & Remus, 2016), que inclui gonditos para proveniéncia sedimentar.

3. PREPARACAO E ANALISE POR MEV-EDS

A amostragem dos gonditos ocorreu em duas pequenas mineragdes de manganés (Monte Azul e
EMFX) e em diversas minas desativadas e cavas abandonadas situadas entre os municipios de
Ritapolis e Nazareno, Minas Gerais.

Em laboratério, fragmentos representativos dos gonditos foram britados abaixo de 1 mm,
pulverizados para <300 micrometros e encaminhados para analises por difracao e fluorescéncia
de raios X. Os contramoldes das amostras foram serrados, embutidos em resina epoxi e
colocados para secaram em temperatura ambiente. Posteriormente foram desbastadas com
discos de diamantes em matriz metalica de 125, 40, 15, 9 ¢ 6 um, sendo o polimento realizado
em suspensao de diamante com panos de 3 € 1 um. Por fim, as se¢des foram encaminhadas para
limpeza e ciclos de recobrimento com carbono. As andlises foram realizadas em MEV ZEISS
Sigma 300 acoplado a dois EDS Bruker 6|60 ¢ operado com abertura de 30 um, 20 kV e
distancia de trabalho de 8 mm. Foram realizadas 1138 analises de graos de granada de gonditos
do Cinturdo Mineiro. Como banco de dados foram utilizadas 554 analises de granadas de
pegmatitos e 71 de anfibolitos do Cinturdo Mineiro obtidas em projetos anteriores, bem como
36 analises de granada de gonditos de outras localidades.

4. RESULTADOS

O estudo das imagens obtidas em MEV possibilitou a identificagdo de diferentes aspectos
texturais dos gonditos e dos graos de granada (Figura 1), representados por: i) inclusoes
essencialmente de sulfetos de Fe-Ni-Cu-Zn e de quartzo nos grios de granada; ii) textura
granular com graos subédricos a arredondados de granada, que exibem diferentes tamanhos; iii)
zonamento composicional de alguns graos de granada, onde a borda ¢ mais rica em Ca, quando
comparada com o nucleo, mais rico em Mn; iv) bandamento composicional com camadas ricas
em granada e quartzo, intercaladas com camadas ricas em goethita e 6xidos-hidroxidos de Mn;
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Figura 1: Imagens de elétrons retroespalhados de gonditos e de graos de granada. A) Graos
desde subédricos até a arredondados de spessartina (Sps) separados por matriz rica em quartzo
(Qtz) com de inclusdo de pirrotita (Pyh) na spessartina. B) Diversas inclusdes de pirrotita (Pyh)
na spessartina e associacdo dessa com goethita (Gth) e quartzo (Qtz). C) Zonamento em graos
de granada com nucleo rico em Mn (mais claro) e borda rica em Ca (mais escuro) e o quartzo
(Qtz) na cor preta). D) Mosaico mostrando bandamento composicional representado por camada
rica em spessartina (Sps - cinza) e goethita (Gth - cinza claro) e por camadas ricas em
spessartina (cinza) e quartzo (Qtz - preto).

A composic¢do final da granada dos gonditos apresenta predominio da molécula de spessartina
(41-85%), seguido de grossularia (0-35%), almandina (0-29%), andradita (0-21%) e piropo
(0-6%), enquanto nos pegmatitos predomina spessartina + almandina (67-95%) e nos anfibolitos
predomina almandina (54-75%), seguido de grossularia (9-38%). No diagrama de proveniéncia
de Mange & Morton (2007), a granada de gonditos ocupa os campos Bi e Bii, juntamente com a
de pegmatitos, enquanto a granada de anfibolitos plota somente no campo Bii (Figura 2A).
No diagrama de Costa & Remus (2016), as andlises de granada de gondito concentram-se no
vértice da spessartina (Sps) e ao longo do eixo desta com PGAU (piropo + grossularia +
andradita + uvarovita), enquanto as analises de granada de pegmatitos plotam ao longo do eixo
almandina — spessartina, variando muito na proporc¢ao entre ambas (Figura 2B). A granada de
anfibolitos € distinta das demais por ser muito pobre no componente sperssatina (Figura 2B) e
enriquecida na componente almandina. Por fim, a granada presente em outros depdsitos
mundiais de Mn plota nos campos Bi e Bii no diagrama de Mange & Morton (2007), ao passo
que no diagrama de Costa & Remus (2016) essas plotam ao longo do campo E (Figura 2B).
Contudo, algumas amostras excedem o limite desse campo, pois apresentam enriquecimento em
PGAU (piropo + grossularia + andradita + uvarovita).
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Figura 2: Diagramas de proveniéncia sedimentar de Mange & Morton (2007 — Figura 2A) e de
Costa & Remus (2016 — Figura 2B). Abreviagdes: Alm (almandina), Sps (spessartina), Prp
(piropo), GAU (grossularia + andradita + uvarovita) e PGAU (piropo + grossularia + andradita
+ uvarovita). Campos: A - rochas metassedimentares de alto grau metamorfico (paragnaisses,
charnockitos e granulitos); Bi - granitoides e pegmatitos; Bii - rochas metassedimentares de
baixo a médio grau metamorfico (facies anfibolito); Ci - rochas metamorficas maficas
(anfibolitos e gnaisses basicos); Cii - rochas ultramaficas, piroxenitos e peridotitos; D - rochas
metacarbonaticas, calciossilicaticas e escarnitos; E - pegmatitos, aplitos graniticos e gonditos.

5, CONCLUSOES

Pode-se inferir que os end-members da granada de gonditos nao sdo semelhantes aos end-
members da granada de pegmatitos e anfibolitos, pois a primeira ¢ muito rica em spessartina e
varia fortemente em relagdo a percentagem de piropo + grossuldria + andradita + uvarovita. Os
dados obtidos apontam para: (i) o diagrama de Mange & Morton (2007) ndo permite distinguir
granada de gonditos, anfibolitos e pegmatitos claramente; (ii) o diagrama de Costa & Remus
(2016) os separa, e um novo campo para a granada presente nos gonditos pode ser delimitado;
(ii1)) um campo especifico para a granada associada a anfibolitos pode ser proposto; e (iv) o
campo da granada associada a pegmatitos deve ser ampliado.
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RESUMO

Este trabalho realizou a caracterizacdo tecnologica de uma amostra de bauxita proveniente do
Complexo Alcalino de Pogos de Caldas (MG) por FRX, DRX, em oito fragdes granulométricas
e MEV/EDS e Potencial Zeta na fracdo -25+9,5 mm. A amostra global apresentou teores de
43,1% de ALO; e 14,9% de SiO,. O ALO; aproveitavel apresentou os maiores teores nas
fragdes mais grossas, atingindo 46,3% (com relacdo Al,O;/Si0, de 17,4). Por outro lado, a silica
(S10,) reativa acumulou-se na fragdo fina, alcangando 9,97% de teor e concentrando cerca de
69% da distribuicdo total de SiO,. As analises de DRX ¢ MEV/EDS confirmaram a gibbsita
como fase aluminosa dominante, evidenciando o enriquecimento de quartzo livre nas fragdes
intermediarias (com teores de até 20%) e de caolinita na fragdo fina (74%). O comportamento
eletrocinético revelou ponto isoelétrico (PIE) em pH 5,8, refletindo a contribuigdo de superficies
oxidadas de aluminio e ferro. Os resultados demonstram que a bauxita € propensa ao descarte
seletivo da fragdo fina para remocao de silica reativa antes do processo Bayer.

Palavras chave: Bauxita, silica reativa, alumina aproveitavel.

ABSTRACT

This study performed the technological characterization of a bauxite sample from the Pocos de
Caldas Alkaline Complex (MG) using XRF and XRD across eight size fractions, as well as
SEM/EDS and Zeta Potential analysis on the -25+9.5 mm fraction. The global sample presented
contents of 43.1% ALO; and 14.9% SiO,. Available Al,O; showed the highest contents in the
coarser fractions, reaching 46.3% (with an Al,O;\Si0, ratio of 17.4). On the other hand, reactive
silica (Si0,) accumulated in the fine fraction, reaching a content of 9.97% and accounting for
approximately 69% of the total SiO, distribution. XRD and SEM/EDS analyses confirmed
gibbsite as the dominant aluminous phase, highlighting the enrichment of free quartz in the
intermediate fractions (with contents up to 20%) and kaolinite in the fine fraction (74%).
Electrokinetic behavior revealed an isoelectric point (IEP) at pH between 5.8 and 6.0, reflecting
the contribution of oxidized aluminum and iron surfaces. The results demonstrate that the
bauxite is suitable for selective rejection of the fine fraction to remove reactive silica prior to the
Bayer process..

Keywords: Bauxite, reactive silica, available alumina.
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1. INTRODUCAO

A bauxita, matéria-prima para a producdo de aluminio, requer elevados teores de Al,O;
aproveitavel e baixa silica reativa para a viabilidade do processo Bayer [1, 2]. O principal
desafio técnico decorre de argilominerais como a caolinita, cuja reacdo com a soda caustica
eleva os custos operacionais ¢ a geragdo de lama vermelha, ao passo que o quartzo livre
apresenta menor reatividade na digestdo. Mapear a distribuicdo e a associagcdo dessas fases
silicatadas ao longo da granulometria ¢, portanto, essencial para fundamentar estratégias de
separagdo fisica e descarte seletivo de contaminantes.

2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo especifico realizar a caracterizagdo tecnoldgica e mineralogica
de uma amostra de bauxita do Complexo Alcalino de Pogos de Caldas (MG), determinando a
distribuicao das fases minerais e dos teores de alumina e silica em oito fragdes granulométricas,
além de avaliar o comportamento eletrocinético da amostra na fragcdo -25+9,5 mm, visando
subsidiar estratégias de beneficiamento fisico.

3. METODOLOGIA

A amostra de bauxita foi homogeneizada, quarteada e classificada por peneiramento a timido
nas fragdes +25, -2549,5, -9,5+4,75, -4,75+1,18, -1,18+0,3, -0,3+0,106, -0,106+0,038 ¢ -0,038
mm. A composi¢do quimica foi determinada por WDXRF (PANalytical Axios Max; pastilhas
fundidas em Li.B4O-/LiBO: 1:10 a 1.100 °C). Teores de alumina aproveitavel e silica reativa
foram analisados por digestdo alcalina em autoclave em laboratorio externo. A mineralogia foi
avaliada por DRX pelo método do p6 (Bruker D4 Endeavor, Co Ka, 35 kV/40 mA, 5-80° 26,
passo 0,02°/1 s), com identificagdo na base PDF02 (ICDD, 2006) e quantificagdo por
refinamento Rietveld. Analises microtexturais foram realizadas por MEV/EDS (FEI Quanta
400/Bruker Esprit 2.5, detector BSE, 20 kV) em amostras recobertas com paladio (Leica EM
ACE 200, 180 s). O potencial zeta da amostra na fragdo -25+9,5 mm foi medido em Malvern
Zetasizer em fungdo do pH (eletrdlito suporte: KC1 0,01 M; ajustes com KOH e HCI).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A distribuicao de Al>Os superou a de SiO: nas fragdes de +25 mm a -0,106+0,038 mm (5% a
12% contra < 7%) (Figura 1). Ocorre, contudo, um actimulo acentuado na frag@o fina (-0,038
mm), que concentra 69% de toda a SiO: e 46% do Al.Os da amostra. Essa retencdo preferencial
da silica nos finos ratifica a eficiéncia do descarte seletivo da fracdo passante em 0,038 mm para
reduzir a carga de contaminantes antes do processo Bayer.

A caracterizacdo por DRX confirma a gibbsita (G) como fase aluminosa dominante,
acompanhada por caolinita (C) e quartzo livre (Q) como ganga silicatada (Figura 2).
O refinamento Rietveld revela uma distribuicdo mineralogica seletiva: as fracdes intermediarias
(-4,75 a +0,106 mm) enriquecem-se em quartzo (15% a 20%), mantendo a caolinita abaixo de
6%, enquanto a fragado fina (-0,038 mm) concentra 74% de toda a caolinita da amostra, além de
45% da gibbsita e 14% do quartzo. Essa particao explica o comportamento quimico observado,
demonstrando que a silica reativa (caolinita) acumula-se nos finos, enquanto a silica menos
reativa (quartzo) predomina em tamanhos intermediarios, fundamentando o descarte da fragdo
passante em 0,038 mm.
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Figura 1: Distribuicao de teor (% m/m) de Al,Os e SiO, nas fragdes
granulométricas (mm) da amostra de bauxita.
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Figura 2: Analise mineraldgica qualitativa e quantitativa da amostra de bauxita por faixa

granulométrica: (a) Difratogramas de raios X evidenciando os principais picos das fases

identificadas (G: gibbsita; C: caolinita; Q: quartzo) e (b) teor das fases minerais (% m/m)
determinado via refinamento Rietveld.

A Tabela 1 apresenta a variacdo da alumina aproveitavel e da silica reativa em funcdo da
distribuicdo granulométrica da bauxita. Observa-se que as fragcdes mais grossas concentram os
maiores teores de Al,O; aproveitavel, com destaque para as faixas de —25+9,5 mm e —9,5+4,75
mm, que alcancaram 45,5% e 46,3%, proporcionando as mais elevadas relagdes Al,O3/SiO,
(18,6 e 17,4, respectivamente). Nas fragdes intermedidrias (—4,75 a +0,038 mm), verifica-se um
decréscimo nos teores de alumina aproveitavel (22,5% a 28,8%), decorrente da diluicdo
provocada pela presenga de quartzo livre identificada por DRX. Por sua vez, a fracdo fina
(—0,038 mm) apresenta uma concentragdo maior de SiO, reativa, cujo teor atinge 9,9%, cerca de
trés vezes superior a média das fra¢Ges anteriores, reduzindo a relagdo Al,Os/SiO, para 3,5,
embora ainda apresente seu teor de alumina aproveitavel (35,4%). Esses dados confirmam que a
fragdo passante em 0,038 mm compromete a qualidade industrial do minério e reforcam a
eficacia do seu descarte seletivo antes da etapa de digestdo alcalina (Processo Bayer).
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Tabela 1: Teores de Al,Os aproveitavel, SiO, reativa e relacdo Al,03/SiO, nas fragdes
granulométricas da amostra de bauxita.

Fracio granulométrica Teor (% m/m)
(mm) ALO, Si0, ALO4/SiO,
+25 38,9 2,7 14,4
-2549.,5 45,5 2,5 18,6
-9,5+4,75 46,3 2,7 17,4
-4,75+1,18 28,0 2,7 10,4
-1,18+0,3 24.4 3,7 6,6
-0,3+0,106 22,5 3,8 5,9
-0,106+0,038 28,8 33 8,8
-0,038 35,4 9,9 3,5
Global 33,2 6,1 5,4

A imagem de BSE revela uma matriz porosa constituida por agregados finos (Figura 3).
A microanalise por EDS confirma o predominio de O (52,7%) e Al (29,7%), condizente com a
matriz gibbsitica majoritaria, além de Fe (12,0%) e Si (5,6%) associados a ganga.
O mapeamento elementar evidencia a interdispersdo entre Al, Si e Fe, indicando que os minerais
silicatados e ferrosos encontram-se finamente associados a matriz aluminosa, o que reforga a
importancia do controle granulométrico para a liberacdo dessas fases contaminantes.
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Figura 3: Caracterizacdo microtextural ¢ microanalitica por MEV/EDS da amostra de bauxita:
imagem de elétrons retroespalhados (BSE), espectro de EDS com composicao elementar
semiquantitativa (% em massa) e mapa de distribui¢dao dos elementos Fe (verde),

Al (ciano) e Si (magenta).

O comportamento eletrocinético das particulas finas da bauxita em fun¢do do pH ¢é apresentado
na Figura 4. As curvas exibem o perfil caracteristico de superficies oxidadas e hidroxiladas,
variando de valores positivos entre +31 mV e +34 mV em pH 2 até atingir valores anidnicos de
-32 mV a -38 mV em pH 12. O ponto isoelétrico (PIE) localizou-se em pH 5,8, refletindo o
comportamento eletrostatico global de uma matriz que apresenta diferentes fases minerais na
amostra [3]. Como a gibbsita isolada possui PIE em faixa mais basica (pH 7,0-9,0) ¢ as fases
silicatadas, como o quartzo e a caulinita, exibem superficies predominantemente eletronegativas
na quase totalidade da escala de pH (PIE < 3,0), o valor de 5,8 traduz o equilibrio interfacial da
mistura de fases presentes. O conhecimento desse comportamento eletrocinético ¢ fundamental
para controlar o estado de dispersdo ou agregagdo coloidal da polpa, fornecendo subsidios
diretos para a otimizacdo de etapas de deslamagem, dessilicacdo prévia (por atri¢do, rotas
mecanoquimicas, etc.).
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Figura 4: Potencial zeta em funcdo do pH para a amostra de bauxita.

5, CONCLUSOES

A caracterizacdo integrada da amostra de bauxita indica que a gibbsita constitui a principal fase
aluminosa, estando associada a caolinita e ao quartzo livre como minerais de ganga. Verificou-
se uma variagdo na distribuicdo das fases em fungdo da granulometria: enquanto as fra¢des
intermediarias (—4,75 a +0,106 mm) concentram o quartzo livre, a fracdo fina (—0,038 mm)
retém 74% da caolinita presente no minério. Em razdo desse acumulo de silica reativa (9,9%), a
relacdo Al,O3/Si0; na frac¢do passante em 0,038 mm reduz-se para 3,5, enquanto as fragdes mais
grossas (—25 a +4,75 mm) apresentam relacoes de 17,4 a 18,6. O comportamento eletrocinético
apresentou ponto isoelétrico em pH 5,8, resultante do equilibrio de cargas da mistura de fases
minerais presentes na amostra.

Diante desses resultados, a separacdo e o descarte da fracdo passante em 0,038 mm constituem
uma etapa viavel para a remog¢ao da maior parcela da silica reativa previamente ao processo de
digestdo alcalina (Processo Bayer).
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RESUMO

O minério de ferro ¢ majoritariamente processado por flotagdo cationica reversa com aminas
primarias, porém a recirculacdo de dgua acumula Na*" e Mg?*, que podem interferir na interagao
amina—quartzo. Este trabalho avaliou como esses cations afetam a adsor¢dao de amina e a
hidrofobicidade do quartzo. Solu¢des com ions individuais, em diferentes concentragdes, foram
utilizadas para medir a adsor¢do de amina, a molhabilidade e a forca de adesdo amina—quartzo
por AFM. O Mg** reduziu progressivamente a adsor¢do de amina (de 6,54 para 3,30 mg/L),
diminuiu a hidrofobicidade (angulo de contato de 58° para 29°) e reduziu a for¢a de adesdo (de
0,73 para 0,14 nN). O Na* produziu apenas efeitos ndo especificos: leve reducdo na adsorcao
(de 6,54 para 4,58 mg/L), hidrofobicidade inalterada ¢ aumento na adesdo (de 0,73 para 1,51
nN). Os resultados indicam que cations divalentes em aguas recirculadas afetam criticamente a
eficiéncia da flotagdo de minério de ferro, evidenciando a necessidade de controlar suas
concentragdes para preservar o desempenho do processo.

Palavras-chave: Flotacdo catidnica reversa; quartzo; amina; for¢a idnica; hidrofobicidade.

ABSTRACT

Iron ore is mostly processed by reverse cationic flotation with primary amines, but water
recirculation accumulates Na* and Mg?*, which can interfere with the amine—quartz interaction.
This study evaluated how these cations affect amine adsorption and quartz hydrophobicity.
Individual-ion solutions at different concentrations were used to measure amine adsorption,
wettability, and amine—quartz adhesion force by AFM. Mg?" progressively reduced amine
adsorption (6.54 to 3.30 mg/L), decreased hydrophobicity (contact angle 58° to 29°), and
lowered the adhesion force (0.73 to 0.14 nN). Na* produced only non-specific effects: slight
reduction in adsorption (6.54 to 4.58 mg/L), unchanged hydrophobicity, and increased adhesion
(0.73 to 1.51 nN). Results indicate that divalent cations in recirculated water critically affect
iron ore flotation efficiency, highlighting the need to control their concentration to preserve
process performance.

Keywords: Reverse cationic flotation; quartz; amine; ionic strength; hydrophobicity.
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1. INTRODUCAO

O minério de ferro é considerado um recurso mineral estratégico para o Brasil devido a sua
ampla disponibilidade no territério nacional, a sua relevincia econdomica e ao papel que
desempenha em cadeias produtivas fundamentais para o desenvolvimento do pais.
Sua utilizagdo esta diretamente associada a produgdo de ago, material indispensavel para a
constru¢do civil, a infraestrutura, a industria automotiva e a fabricagdo de maquinas,
equipamentos e eletrodomésticos, o que evidencia sua capacidade de sustentar diferentes setores
produtivos nacionais (Milanez; Costa; Wanderley, 2024; Wu et al., 2025).

Para que esse minério possa ser utilizado de forma eficiente na produgdo de ago, é necessario
elevar seu teor de ferro e reduzir a presenca de minerais de ganga no material extraido. Esse
enriquecimento ¢ realizado por meio de etapas de beneficiamento mineral, entre as quais se
destaca a flotagado catidnica reversa, amplamente utilizada na concentragdo de minérios de ferro.
Nessa técnica, o quartzo, principal mineral de ganga, ¢ recuperado na espuma de flotacao,
conduzida na presenca de aminas primarias. O minério de ferro afunda na célula de flotacdo
pela agdo depressora de amido de milho (Filippov; Severov; Filippova, 2014).

O consumo clevado de agua no beneficiamento mineral tem impulsionado a adog@o de sistemas
de recirculagdo, reduzindo a captacdo de dgua nova e contribuindo para a sustentabilidade das
operagdes de mineragdo. Entretanto, essa pratica favorece o acimulo gradual de espécies i0nicas
dissolvidas, provenientes da dissolu¢do de minerais, dos reagentes de flotagao ¢ da propria agua
utilizada, como Ca >, Mg **, Na™, CI', K*, NO5 e CO,” (Falconi et al., 2023). Essas altera¢des
podem modificar o ambiente quimico da polpa mineral e interferir nas interagdes entre
reagentes e superficies minerais.

Em estudo realizado anteriormente pelo nosso grupo (Alvares; Mello Monte; Dos Santos, 2026),
verificamos que o aumento da forga idnica da 4dgua de flotagdo reduziu progressivamente a
adsorc¢do de amina na superficie do quartzo. Essa menor adsor¢do compromete a hidrofobizagao
do quartzo, etapa essencial para sua remog¢do do mineral na fase espuma, podendo reduzir a
seletividade e a eficiéncia da operacao. Contudo, essa avaliagdo foi realizada utilizando solucdes
sintéticas contendo simultaneamente diferentes espécies idnicas, ndo foi possivel identificar a
contribuicdo individual de cada ion para o fendmeno observado.

Nesse contexto, torna-se relevante avaliar isoladamente a influéncia de ions especificos
presentes na agua de processo. Dentre os ions presentes na agua de recirculacdo, Na® e Mg>*
foram selecionados por representarem espécies de elevada ocorréncia e diferentes valéncias,
permitindo  distinguir efeitos predominantemente eletrostaticos daqueles decorrentes de
adsorcao especifica.

2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo investigar de forma individualizada, o efeito dos ions Na* e
Mg** na adsorcdo de amina na superficie do quartzo, visando avaliar a contribuicdo especifica
de cada espécie idnica para a reducdo da adsorcdo observada anteriormente em solugdes
multicomponentes. Ao comparar um cation monovalente ¢ um divalente, busca-se relacionar a
valéncia i6nica aos mecanismos de interagdo na interface quartzo-amina, contribuindo para a
compreensdo do desempenho da flota¢do catidnica reversa do minério de ferro.

3. METODOLOGIA

3.1. Materiais

Foi utilizado quartzo de alta pureza (99,7% de SiO:), previamente caracterizado por
fluorescéncia de raios X (FRX) e difra¢do de raios X (DRX). A preparacdo das amostras, tanto
na forma particulada quanto em se¢des polidas, seguiu o procedimento descrito por (Alvares;
Mello Monte; Dos Santos, 2026), sendo a fragdo granulométrica (-75 +20 um) separada para a
realiza¢do dos ensaios de adsorcéo.
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As solugdes aquosas, utilizadas nos ensaios de adsor¢do e¢ de angulo de contato, foram
preparadas com agua ultrapura, utilizando nitrato de so6dio ou nitrato de magnésio em diferentes
concentragdes, adquiridos da Vetec (Brasil), sendo a condutividade avaliada por meio de um
condutivimetro de bancada, marca Satra, modelo DS-703A-Bl. Como coletor, empregou-se o
acetato de eteramina comercial (Flotigam 7100, Clariant, Brasil), fornecida pela Vale S.A.

O valor do pH das solugdes foi ajustado com hidroxido de sdédio € monitorado por meio do
medidor multiparametro HI6222 (Hanna Instruments). Para os ensaios de forca de adesdo entre
a superficie do quartzo e a amina em meio liquido, utilizou-se wafer de nitreto de silicio (5%5
mm, TePla) funcionalizado com monoetanolamina (Exodo Cientifica, Brasil), simulando a
superficie ativa do coletor.

3.2. Métodos

A metodologia dos ensaios de adsor¢do seguiu o procedimento descrito por Alvares; Mello
Monte; Dos Santos (2026). Cada ensaio foi conduzido com 9 g de quartzo dispersas em 90 mL
de solugdo, sob agitagdo magnética e pH ajustado para 9,8. Apds adi¢do de amina (30 mg/L), o
sistema permaneceu sob agitacdo por 10 minutos e foi entdo filtrado a vacuo. A amina
remanescente na solugdo filtrada foi quantificada por extracdo com solvente, conforme
metodologia descrita por Monte e Oliveira (2004) e Araujo; Yoshida e Carvalho (2009), sendo a
adsorgdo calculada pela diferenga entre as concentragdes inicial e final de amina.

A hidrofobicidade da superficie do quartzo, apos interagdo com as solugdes idnicas e amina, foi
caracterizada por medidas de &ngulo de contato. O angulo de contato foi determinado em
gonidmetro KRUSS DSA25 (KRUSS, Alemanha): trés gotas de dgua ultrapura (2 uL) foram
posicionadas em diferentes pontos da superficie polida. As imagens foram capturadas por
camera acoplada ao equipamento e o angulo de contato foi calculado pelo software Advance
(KRUSS).

Para as medidas de forca de adesdo, os wafers de nitreto de silicio foram funcionalizados, a fim
de mimetizar a interface do coletor catidnico, por imersdo em solu¢do de monoetanolamina por
24 h, seguida de lavagem com agua ultrapura e secagem com nitrogénio, orientando os
grupamentos funcionais aminados para a interface e conferindo ao substrato propriedades
representativas do coletor.

As interagdes de forga foram analisadas por microscopia de forca atomica (modelo NanoWizard
4, Bruker), em modo de contato e célula liquida, com pontas de prova de nitreto de silicio
(constante de mola de 0,058 N/m; sensibilidade de 15,29 nm/V), adotadas como modelo da
superficie do quartzo devido a camada nativa de SiO: presente na ponta. Um esquema
representativo da interagdo entre a ponta e a superficie funcionalizada ¢ apresentado na
Figura 1.

Para cada condigdo experimental, o substrato e a ponta foram mantidos imersos na solugdo, com
o mapeamento da for¢ca de adesdo conduzido por curvas de forga em matriz de 256 pontos
(area de 5%5 um). O tratamento dos dados (JPKSPM Data Processing) resultou em histogramas
de adesdo, com valores médios obtidos por ajuste gaussiano.

mm) Ponta de Silicio

[ Forga de adesdo

NH; NH, NH, NH; NH, NH, NH, NH,

L | | Célula Liguida

b Superficie funcionalizada

Figura 1: Representacdo esquematica da medida de forga de adesao entre a ponta de silicio,
com camada nativa de SiO-, ¢ o wafer de nitreto de silicio funcionalizado com grupos amino.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta o comportamento da adsor¢do da amina e do dngulo de contato do quartzo
em fungcdo do aumento da forca idnica proporcionada pelos cations Mg?'(Figura 2a) e
Na*(Figura 2b).
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Figura 2: Influéncia da forca i6nica promovida pelos ions Mg?* (a) e Na* (b) sobre a adsorgéo
da amina e o angulo de contato na superficie do quartzo.

Para o Mg** (Figura 2a), ocorre uma reduc@o consistente e progressiva de todos os parametros
avaliados com o incremento da forca idnica de 0 para 24 mmol/L. A adsor¢do da amina
decresceu de 6,54 ppm para 3,30 ppm, o angulo de contato passou de 58° para 29° e a forga de
adesdo (Figura 3) caiu de 0,73 nN para 0,14 nN nas mesmas condi¢des. A convergéncia dessas
trés medidas decrescendo de forma consistente pode ser atribuida a forte interacdo desses
cations divalentes hidrolisados com a superficie do quartzo, especialmente em pH entre 9 e 10,
que se acumulam na interface reduzindo a disponibilidade de sitios de adsor¢do e podem
neutralizar a carga superficial do mineral (Tang e Wen, 2019; Dove, 1999). Essa interacao
especifica compete diretamente com a amina pelos sitios de adsor¢cdo, comprometendo a
adsorcdo ¢ a hidrofobizacdo do quartzo.
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Figura 3: Histogramas da for¢a de adesdo com diferentes condi¢des de forca idnica (I):
em solucdes de Mg** (A) 4,8 mmol/L, (B) 14,9 mmol/L e (C) 19,2 mmol/L; e em solucdes de
Na* (D) 6,1 mmol/L, (E) 11,7 mmol/L e (F) 15,4 mmol/L. Para referéncia, a for¢a de adesdo

média em agua ultrapura foi de 0,73 nN.

Por outro lado, na solugdo contendo Na* (Figura 2b), a hidrofobicidade do quartzo foi
preservada com o aumento da forga idnica de 0 para 17,41 mmol/L. Embora tenha ocorrido uma
redugdo moderada na adsor¢do da amina, variando de 6,54 para 4,58 ppm nas condigdes
avaliadas, esse comportamento nio afetou a superficie do mineral, que manteve o angulo de
contato entre 59° e 62° ¢ a for¢a de adesdo (Figura 3) aumentou de 0,73 nN em agua ultrapura
para 1,51 nN na maior for¢a idnica avaliada no AFM (15,4 mmol/L). Esse comportamento ¢
consistente com a natureza fracamente adsorvida e fortemente hidratada do Na*, permanecendo
preferencialmente na camada difusa da dupla camada elétrica (Ma e Pawlik, 2005; Dove, 1999).
O aumento da forca i6nica pode comprimir essa dupla camada e modificar a estrutura interfacial
da agua, o que pode explicar a manutencdo do angulo de contato e o aumento da forca de
adesdo. Assim, a queda na adsorcdo medida em solu¢do sugere que o Na' hidratado atua
predominantemente por efeitos eletrostatica ndo especificos e modificacdo da camada de agua
interfacial, dificultando a aproximagao inicial da amina.

5, CONCLUSAO

Os resultados evidenciaram que a composi¢ao idnica da agua exerce influéncia relevante sobre a
interacdo entre a amina e o quartzo, com efeitos distintos para o Na" e Mg?', sendo os ions
divalentes mais deletérios a eficiéncia do coletor quando comparados aos ions monovalentes,
evidenciando que os ions divalentes possuem uma forte interferéncia na interagdo amina-
quartzo, associada a neutralizagdo de cargas e competi¢do por sitios ativos, enquanto cations
monovalentes exercem influéncia mais branda. Assim, o controle da qualidade da agua de
recirculacdo, com atengdo especial ao acimulo de espécies divalentes, mostra-se uma estratégia
importante para a manutencdo da eficiéncia do processo de flotacdo.
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RESUMO

As bentonitas sdo argilas de elevada importancia industrial devido as suas propriedades de
adsor¢d@o, expansdo e troca cationica, sendo amplamente utilizadas nas industrias de fundig@o,
petrdleo, ceramica e tratamento ambiental. O estado da Paraiba concentra as principais reservas
brasileiras desse recurso, destacando-se os depdsitos do municipio de Boa Vista. Entretanto, a
crescente demanda industrial torna necesséria a investigacdo de novos depositos de bentonita.
Neste trabalho, foram caracterizadas amostras de bentonita provenientes do municipio de
Sossego-PB, submetidas a beneficiamento por desagregacdo e peneiramento. As amostras foram
analisadas por difragdo de raios X (DRX), fluorescéncia de raios X (FRX), capacidade de troca
catibnica (CTC), Andlises Termogravimétricas (TG/DTG) e ensaio de inchamento.
Os resultados confirmaram a predomindncia de esmectita como principal argilomineral,
acompanhada por minerais acessorios, como quartzo, caulinita, ilita e feldspatos. A composicao
quimica mostrou predomindncia de SiO: e Al:Os, compativel com bentonitas esmectiticas.
Os valores de CTC variaram entre aproximadamente 75 ¢ 95 meq/100 g, comparaveis aos
observados para bentonitas comerciais da Paraiba, especialmente as variedades Bofe e
Chocolate. As andlises térmicas apresentaram eventos caracteristicos de desidratacdo e
desidroxilagdo semelhantes aos descritos para bentonitas de Boa Vista ¢ para a bentonita
Formosa. Apesar da elevada CTC, as amostras ndo apresentaram inchamento significativo em
dgua, indicando provavel predominancia de cations divalentes na regido interlamelar.
Os resultados demonstram que as bentonitas de Sossego possuem caracteristicas mineraldgicas
e tecnoldgicas compativeis com bentonitas paraibanas de reconhecida importancia industrial,
indicando potencial para futuras aplicacdes tecnolodgicas.

Palavras-chave: Bentonita; esmectita; caracterizagdo mineralogica; argilominerais;
Sossego-PB.

ABSTRACT

Bentonites are clays of high industrial importance due to their adsorption, swelling and cation
exchange properties, being widely used in the foundry, petroleum, ceramic and environmental
treatment industries. The state of Paraiba concentrate the main Brazilian reserves of this
resource, with the deposits in the municipality of Boa Vista standing out. However, the growth
of the industrial demand makes it necessary to investigate new bentonite deposits. In this study,
bentonite samples from the municipality of Sossego-PB were characterized, having undergone
beneficiation by disaggregation and sieving. The samples were analyzed by X-ray diffraction
(XRD), X-ray-fluorescence (XRF), cation exchange capacity (CEC), thermogravimetric
analyses (TG/DTG) and swelling test. The results confirmed the predominance of smectite as
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the main clay mineral, accompanied by accessory minerals such as quartz, kaolinite, illite and
feldspars. The chemical composition showed a predominance of SiO, and Al,O;, consistent
with smectitic bentonites. CEC values ranged from approximately 75 to 95 meq/100g,
comparable to those observed for commercial bentonites from Paraiba, particularly the Bofe and
Chocolate varieties. Thermal analyses presented dehydration and dehydroxylation events similar
to those described for the Boa Vista and Formosa bentonites. Despite the high CEC, the samples
did not exhibit significant swelling in water, indicating a probable predominance of divalent
cations in the interlamellar region. The results demonstrate that the Sossego bentonites display
mineralogical and technological characteristics compatible with the well-known Paraiba
bentonites of recognized industrial importance, indicating potential for future technological
applications.

Keywords: Bentonite; amectite; mineralogical characterization; clay minerals; Sossego-PB.

1. INTRODUCAO

As bentonitas sdo argilas constituidas predominantemente por esmectitas, principalmente
montmorilonita, apresentando elevada capacidade de adsorcdo, troca cationica e retengdo de
agua. Essas propriedades possibilitam sua aplicagdo em setores como fundigdo, perfuracdo de
pocos, cerdmica e tratamento ambiental.

A Paraiba concentra as principais jazidas brasileiras, destacando-se o municipio de Boa Vista,
cujas bentonitas sdo utilizadas como referéncia tecnoldgica. Entretanto, a crescente demanda
industrial torna necessaria a investigagdo de novos depositos.

Nesse contexto, este trabalho caracteriza bentonitas provenientes de Sossego-PB e compara seus
resultados com bentonitas classicas da Paraiba, visando avaliar seu potencial tecnologico.

2. OBJETIVOS

Caracterizar mineraldgica, quimica e tecnologicamente bentonitas provenientes do municipio de
Sossego-PB, por meio de analises de DRX, FRX, CTC, analises térmicas (TG/DTG) e ensaio de
inchamento, comparando seus resultados com bentonitas classicas da Paraiba descritas na
literatura, visando avaliar seu potencial de utilizagdo em aplicagdes industriais. Indicar de forma
sucinta o objetivo especifico do presente estudo.

3. METODOLOGIA

Amostras de bentonita provenientes do municipio de Sossego (PB) foram submetidas ao
beneficiamento, como descrito na figura , comegando pela cominui¢do, moagem a Gmido e
classificacdo granulométrica, visando a obtencdo das fragdes finas para caracterizagdo. As
amostras foram analisadas por difracdo de raios X (DRX), fluorescéncia de raios X (FRX),
capacidade de troca catidnica (CTC), analises termogravimétricas (TG/DTG) e ensaio de
inchamento. Os resultados obtidos foram comparados com bentonitas classicas da Paraiba,
incluindo as variedades de Boa Vista e a bentonita Formosa, descritas na literatura.

@
@

Figura 1: Fluxograma indicando beneficiamento e caracterizagdo das amostras.

Classificagio
granulométrica

Complementarmente, foi realizado o ensaio de inchamento em &gua, visando avaliar o
comportamento expansivo das bentonitas e comparar seu desempenho com bentonitas
comerciais descritas na literatura.
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Os resultados obtidos foram comparados com bentonitas classicas da Paraiba, incluindo as
variedades Bofe, Chocolate, Verde-Lodo, Sortida e Chocobofe, descritas no livro Bentonitas da
Paraiba, bem como com a bentonita Formosa, permitindo avaliar o potencial tecnologico das
bentonitas de Sossego.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O beneficiamento permitiu concentrar os graos da fragdo argila, sendo assim possivel
caracterizar as amostras e ver sua capacidade tecnologica.

4.1. Difracao de Raios X (DRX)

Os difratogramas apresentados na figura 2, confirmaram a predomindncia de esmectita,
acompanhada por quartzo, caulinita, ilita e feldspatos. O comportamento observado apos
tratamento com etilenoglicol e calcinagdo confirma a presenca de esmectita expansiva, sendo
semelhante ao descrito para as bentonitas de Boa Vista e para a bentonita Formosa.
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Figura 2: Difratogramas das 5 amostras, primeiramente em rotina padrdo e depois
utilizando o método de ldminas orientadas

4.2.  Fluorescéncia de Raios X (FRX)

As amostras apresentaram predominancia de SiO2 e Al.Os, com menores teores de Fe-Os, MgO
e CaO, composigdo tipica de bentonitas esmectiticas como descrito na tabela 1. Em comparagio
as bentonitas de Boa Vista, observaram-se pequenas variagdes nos oxidos secundarios,
atribuidas a presenca de minerais acessorios, sem comprometer a similaridade quimica entre os
depositos.

Tabela 1: Comparagdo da composicdo quimica das amostras de referéncia da Paraiba, com as
amostras de Sosségo.

Amostras Si02% ALO;% Fe, 0% MgO% CaO0%
SO1-S0s5 24,0-57,3 7,4-21,3 3,3-7,7 4,7-13,0 0,53-19,5
Bofe 65,16 23,16 6,48 2,22 2,83
Chocolate 63,27 22,38 7 3.3 3,19

Verde Lodo 60,48 23,57 10,76 2,06 2,71
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4.3. Capacidade de Troca Cationica (CTC)

Os valores de CTC variaram entre 75 ¢ 95 meq/100 g, sendo semelhantes aos das bentonitas
comerciais da Paraiba e superiores & maioria das bentonitas descritas na literatura, indicando
elevada atividade superficial, como mostra a tabela 2.

Tabela 2: Comparagado dos valores de CTC das amostras de Sossego ¢ as de referéncia.

Amostras CTC (meq/100 g)
SO1-S05 75-95
Chocolate 92-106
Bofe 74-76
Verde-Lodo 50-68
Formosa 51-56
Chocobofe 56,1
Sortida 56

4.4. Analises Termogravimétricas (TG/DTG)

As analises de TG/DTG das bentonitas beneficiadas evidenciaram eventos de perda de massa
caracteristicos de argilas esmectiticas. As amostras apresentaram uma primeira perda de massa
em baixas temperaturas, associada a eliminagdo da agua adsorvida e interlamelar, seguida por
um segundo evento entre aproximadamente 477 e 500 °C, relacionado a desidroxilacdo da
esmectita. Em temperaturas mais elevadas, observaram-se transformagdes estruturais do
argilomineral.

Os resultados apresentados na tabela 3, sdo compativeis com aqueles descritos para as
bentonitas classicas da Paraiba. As bentonitas Bofe, Chocolate, Verde-Lodo, Sortida e
Chocobofe apresentam eventos de desidratacdo e desidroxilagdo em faixas de temperatura
semelhantes, enquanto a bentonita Formosa apresentou desidroxilagdo proxima de 466 °C
(VEGA PORRAS, 2025). Dessa forma, o comportamento térmico das bentonitas de Sossego
refor¢a sua similaridade com as bentonitas paraibanas ja exploradas industrialmente.

Tabela 3: Comparagdo dos valores termogravimétricos das amostras de
Sossego ¢ as de referéncia .

Desidratacio / Agua Evento em Alta T
Amostra Livre (°C) Desidroxilacao (°C) (>750°C)
Chocolate (Lages) 40-165 406-580 Sim (~800°C)
Bofe (Lages) 29-135 411-547 Sim (~800°C)
Chocobofe (Lages) 35-169 370-524 Sim (~800°C)
Sortida (Lages) 12-153 360-514 Sim (~800°C)
Verde-Lodo (Lages) 20-147 381-526 Sim (~800°C)
Formosa (David) ~83-93 465-468 Nao destacado
SO1 <150 ~500-550 Forte (~800°C)
SO2 <150 ~500-550 Muito forte (~800°C)
SO3 <150 ~500-550 Moderado
SO4 <150 ~500-550 Moderado
SOS5 <150 ~500-550 Fraco a moderado
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4.5. Ensaio de Inchamento

As amostras ndo apresentaram inchamento significativo em agua, comportamento esperado para
bentonitas calcio-magnesianas naturais, semelhante ao observado para bentonitas da Paraiba.

5. CONCLUSOES

As bentonitas de Sossego apresentaram caracteristicas mineraldgicas, quimicas e térmicas
compativeis com bentonitas esmectiticas da Paraiba. Os resultados de DRX, FRX, CTC e
TG/DTG demonstraram elevada similaridade com bentonitas comerciais, indicando potencial
para aplicagOes industriais. Apesar da auséncia de inchamento em agua, seu comportamento ¢é
compativel com bentonitas calcio-magnesianas naturais.
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RESUMO

O aproveitamento de residuos minerais em matrizes poliméricas representa uma estratégia
sustentavel para o desenvolvimento de materiais destinados a construcdo civil. Neste trabalho
foram desenvolvidos compdsitos de poliuretano a base de 6leo de mamona reforcados com
residuo de pegmatito em duas granulometrias (inferior e superios a 0,23 mm), por moldagem a
frio. O residuo foi caracterizado por fluorescéncia e difracdo de raios X, enquanto os compdsitos
foram avaliados quanto a densidade (ASTM D792), dureza Shore D (ASTM D2240) e
resisténcia ao impacto Izod (ASTM D256). As andlises quimicas e mineralogicas evidenciaram
um residuo rico em silica, constituido predominantemente por quartzo, albita, microclina e
muscovita, apresentando elevada estabilidade mineraldgica. A granulometria e a proporgdo de
carga influenciaram significativamente as propriedades dos compositos. A formulagdo contendo
40% de poliuretano e 60% de pegmatito com particulas finas apresentou o melhor desempenho,
combinando densidade de 1,12 g.cm™, dureza de 66 Shore D ¢ elevada resisténcia ao impacto,
demonstrando potencial para aplicagdes sustentaveis na construcao civil.

Palavras-chave: Poliuretano; pegmatito; construgao civil; materiais sustentaveis.

ABSTRACT

The incorporation of mineral waste into polymer matrices represents a sustainable approach for
developing materials for civil construction. In this study, castor oil-based polyurethane
composites reinforced with pegmatite waste of two particle sizes smaller and larger than 0.23
mm) were produced by cold molding. The waste was characterized by X-ray fluorescence
(XRF) and X-ray diffraction (XRD), while the composites were evaluated for density (ASTM
D792), Shore D hardness (ASTM D2240), and Izod impact strength (ASTM D256). Chemical
and mineralogical analyses revealed that the waste is silica-rich and mainly composed of quartz,
albite, microcline, and muscovite, indicating high mineralogical stability. Particle size and filler
content significantly affected composite performance. The formulation containing 40 wt%
polyurethane and 60 wt% fine pegmatite particles exhibited the best overall performance, with a
density of 1.12 g.cm?, hardness of 66 Shore D, and high impact strength. These results
demonstrate the technical feasibility of using pegmatite waste as a sustainable mineral filler for
polyurethane composites intended for civil construction applications.

Keywords: Polyurethane; pegmatite; civil construction; sustainable materials.
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1. INTRODUCAO

A valorizacdo de residuos gerados pela industria de rochas ornamentais tem ganhado relevancia
no desenvolvimento de materiais sustentaveis, ndo apenas em funcdo da necessidade de mitigar
os impactos ambientais associados a disposicdo desses rejeitos, mas também pelo potencial
técnico de sua incorporagdo em matrizes poliméricas e compoésitos estruturais. Nesse contexto, a
literatura tem demonstrado que esses residuos podem atuar como constituintes funcionais,
influenciando diretamente propriedades mecénicas, térmicas e fisico-quimicas dos materiais, em
vez de desempenharem apenas o papel de cargas inertes para redugdo de custos.

Os resultados reportados por diferentes estudos indicam, contudo, que o efeito desses residuos
depende fortemente da formulagdo adotada, da natureza da matriz e das condigdoes de
processamento. Barros et al. (2020) demonstraram que tijolos ecoldgicos produzidos com
elevado teor de residuo calcario e resina poliéster podem apresentar resisténcia a compressao,
baixa absor¢ao de dgua e comportamento antichama compativeis com aplicagdes construtivas.
Em sistemas termoplasticos, Chagas et al. (2021) e Santos et al. (2023) mostraram que o residuo
de marmore Bege Bahia pode promover aumento de dureza, estabilidade térmica e resisténcia
ao impacto em determinadas composi¢des, embora teores mais elevados também possam
induzir fragilizacdo, evidenciando que os ganhos de desempenho ndo ocorrem de maneira
linear. Essa mesma logica se estende aos compositos hibridos, nos quais a combinagdo entre
carga mineral e fibra natural, como observado por Chagas et al. (2022), tende a ampliar o
potencial de aplicacgdo, especialmente quando ha sinergia entre rigidez, tenacidade e redugdo de
massa.

Mais recentemente, a literatura passou a enfatizar que o desempenho desses materiais ndo é
determinado exclusivamente pela composi¢do, mas também por fatores microestruturais e de
processamento, como granulometria da carga, viscosidade da matriz e qualidade da dispersdo
interfacial, conforme discutido por Silveira et al. (2024). Paralelamente, estudos como o de
Silva et al. (2024) ampliam essa discussdo ao incorporar a perspectiva do fim de vida do
material, demonstrando que a associacdo entre residuos minerais e fracdes orgénicas pode
acelerar a biodegradagao e agregar funcionalidade ambiental ao compoésito. Em conjunto, esses
trabalhos indicam que os residuos de rochas ornamentais devem ser compreendidos como
componentes tecnicamente ativos, cujo aproveitamento eficiente depende da otimizagdo
simultdnea da composicdo, da interface e do processamento, de modo a viabilizar materiais com
desempenho ajustado e menor impacto ambiental.

2. OBJETIVO

O presente trabalho tem como objetivo preparar e caracterizar compositos contendo residuos de
pegmatito com duas diferentes granulometrias menores ¢ maiores que 0,23 mm ¢ resina de
poliuretano (PU), para possivel aplicagdo na construgao civil.

3. METODOLOGIA
3.1. Materiais

A resina de poliuretano vegetal obtida a partir do 6leo de mamona, atdxica e sem cheiro, foi
gentilmente doada pela empresa Sinergia (Sdo Paulo). Residuos de rocha pegmatito foram
doados pelo CETEM e beneficiamentos em duas granulometrias: menores € maiores que
0,23 mm.

3.2. Preparacio dos compositos

As formulac¢des foram preparadas por moldagem a frio. Inicialmente os componentes da resina
formam misturados na proporgdo 1:1 em massa, em bécher de vidro com auxilio de bastdo de
vidro. Posteriormente foram pesadas as propor¢des massicas para cada uma das formulagdes
PU/Pegmatito, misturadas ¢ vertidas em molde de gelatina, onde foram deixados secando por 7
dias, a temperatura ambiente. Apds secagem as amostras foram lixadas, até para ajustar a
largura (12 mm) e a espessura (6 mm). Foram preparados compositos com particula de
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pegmatito infeior a 0, 23 mm nas propor¢des 20% PU/80% residuo, 20/70; 40/60 e 50/50. Ja na
granulomtria maior que 0,23 mm foram preparados compoésitos nas propor¢des 30%PU/70%
residuo, 40/60 e 50/50.

3.3. Analises Quimica e Mineralogica

As analises quimicas e mineraldgica foram realizadas pelas técnicas de FRX e DRX na
Coordenacdo de Analises Minerais do CETE<

3.4. Ensaio de Densidade, Dureza e Impacto Izod

Para a realizacdo do ensaio de densidade das formula¢Ges foi utilizada a norma ASTM D792
(2008). O ensaio de dureza das formulagdes foi determinado segundo a norma ASTM D 2240.
A resisténcia ao impacto Izod foi realizada seguindo a norma ASTM D-256.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Analise por Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Perda ao Fogo (PF)

Os teores de K20 (3,8%) e Na:O (2,8%) confirmam a natureza feldspatica do residuo.
A predominancia de SiO: e ALO; indica um residuo rico em silicatos e aluminossilicatos,
minerais rigidos e quimicamente estaveis, com potencial para atuar como cargas de reforgo em
compositos de poliuretano a base de 6leo de mamona, podendo aumentar a dureza, a
estabilidade dimensional ¢ a compactagdo do material. Ha tragos de Fe.0s ~ 0,60%, CaO ~
0,61% e P05 < 0,1%.

4.2. Difracio de Raios X (DRX)

A difracdo de raios X (DRX) do residuo de pegmatito evidenciou um material
predominantemente cristalino, e as principais fases cristalinas identificadas foram quartzo
(S10y), albita (NaAlSisOg), microclina (KAISizOs) e muscovita [KAl(AISizO10)(OH):].

4.3. Densidade, Dureza e Resisténcia ao Impacto
Na Tabela 1 sdo apresentados os resultados de densidade, dureza e impacto das formulacdes.

Tabela 1: Resultado do ensaio de densidade, dureza e resisténcia oa imapcto das formulagdes.

Formulacdes PU/Pegmatito Densidade Dureza Resisténcia ao Impacto
% (m/m) (g/em®) (Shore D) (KJ/m®)
20/80 D<0,23 mm 1,3316+0,0184 65,8+3,6 1,67+0,52
30/70 D<0,23 mm 1,0554+0,0224 58,2+4,8 1,98+0,48
40/60 D<0,23 mm 1,1248+0,0185 66,0+4,0 3,30+0,92
50/50 D<0,23 mm 0,7178+0,1325 41,8+10,1 2,45+0,96
30/70 D>0,23 mm 1,1118+0,0528 47,2+6,22 1,67+0,28
40/60 D>0,23 mm 1,0984+0,0723 52,4+5,36 3,92+1,22
50/50 D>0,23 mm 1,0320+0,0280 37,249,31 2,85+0,21

As amostras apresentaram valores de densidade variando de 0,7178 e 1,3316 g/crn3 .
A densidade foi fortemente influenciada pela propor¢do e pelo tamanho das particulas de
residuo. Teores elevados de residuo fino (D<0,23 mm), especialmente na formulagdao 20/80
D<0,23 mm, resultaram em maior densidade (1,3316 g.cm™). J4 o aumento da quantidade de
resina na amostras 50/50 D<0,23 mm resultou em uma diminui¢do do valor de densidade,
atribuido a formagdo de microvazios durante o processamento. Comparando-se as amostras de
diamero D>0,23 mm, os valores de densidade mostraram-se mais proximos, indicando uma
melhor homogeneizacdo principalmente para maiores teores de residuo. Comparando-se com a
literatura, no trabalho de da Silveira et al. (2024), valores semelhantes foram encontrados para
compositos de PEAD/residuos de Bege Bahia e PEAD/Residuos de calcario, com a densidade
variando de 1,068 a 1,175 g.cm™. As varia¢des na densidade podem ser atribuidas a diferencas
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na compactacdo e rugosidade das particulas (SANTOS et al., 2023). Em relagdo a Dureza, as
amostras 20/80 e 40/60 com particulas finas (D<0,23 mm) atingiram as maiores durezas (> 65
Shore D), demonstrando que, em compdsitos bem densificados, o conteudo de carga mineral
aumenta significativamente a resisténcia a penetragdo. Por outro lado, formula¢des com
particulas grossas (D>0,23 mm) ou teor de resina excessivo apresentaram redu¢do da dureza, o
que reflete uma possivel fragilidade superficial. Valores semelhantes foram reportados por
Silveira et al. (2024), cuja dureza de compdsitos PEAD/Bege Bahia e PEAD/Calcério variaram
de 57,40 a 59,80 Shore D. Os resultados do ensaio de impacto mostram um aumento da
resisténcia nas amostras com 50 ¢ 60% de residuo independente do didmetro, entretanto, o
aumento subsequente da carga para 70 e 80%, reduz esta propriedade. Considerando que na
literatura, Silveira et al. (2024) encontraram resultados variando entre 2,61 ¢ 3,62 KJ/m® para
compositos de PEAD/BB ¢ PEAD/Calcario, os resultados das formula¢des PU/Pegmatito
apresentaram valores de resisténcia ao impacto satisfatorios.

5, CONCLUSOES

Os resultados de FRX mostram que o residuo de pegmatito ¢ um aluminossilicato rico em silica,
com baixa concentragdo de impurezas e elevada estabilidade quimica, reforgando seu potencial
como carga mineral em compositos de poliuretano a base de 6leo de mamona para aplicagdes na
construcdo civil. A composi¢do mineraldgica do residuo de pegmatito demonstra seu elevado
potencial como carga mineral em compoésitos de poliuretano a base de d6leo de mamona.
A predominancia de fases cristalinas estaveis, aliada a auséncia de fases amorfas e instaveis na
analise de DRX, indica que o residuo pode contribuir para a melhoria da dureza e da
estabilidade dimensional dos compositos, refor¢ando sua viabilidade como alternativa
sustentavel para a valorizagdo de residuos minerais. A densidade foi influenciada pela
proporgao e pelo tamanho das particulas de residuo. Teores elevados de resina na formulacao
50/50 D<0,23 mm resultaram em uma diminui¢do da densidade (0,72 g.cm™) e de alta
variabilidade, atribuidas a formagdo de microvazios durante o processamento. A dureza Shore
D, por sua vez, apresentou correlagdo direta com a densidade nas formulagdes mais
homogéneas. As amostras 20/80 e 40/60 com particulas finas atingiram as maiores durezas
(> 65,8 Shore D), demonstrando que, em compositos bem densificados, o contetido de carga
mineral aumenta significativamente a resisténcia a penetracao. Por outro lado, formulagdes com
particulas grossas ou teor de resina excessivo (50%) apresentaram reducdo da dureza e possivel
fragilidade superficial. A amostra 40/60 D<0,23 mm destacou-se com a maior resisténcia ao
impacto (3,91 KJ.m™), boa homogeneidade (densidade de 1,1248 g/cm?) ¢ dureza igual 66 Shore
D, indicando uma boa combinagdo entre tenacidade e rigidez superficial. Dessa forma, a
formulagdo e a selecdo granulométrica do residuo devem ser criteriosamente otimizadas
conforme a aplicacdo-alvo, buscando o melhor compromisso entre resisténcia ao impacto,
dureza superficial e compacidade estrutural.
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RESUMO

Este estudo avalia a viabilidade da espectroscopia Raman como uma ferramenta ndo destrutiva
para a caracterizagdo quimica da cassiterita (SnQ,). Para isso, foi ampliado um banco de dados
composto por 6.652 analises pontuais obtidas por Espectroscopia por Dispersdo de Energia
(SEM-EDS) e Espectroscopia por Dispersdao de Comprimento de Onda (WDS), permitindo
definir os limites composicionais da cassiterita (Snegso; Feo.05; Mno.o2; Nbo.os; Tagos; Tio-03s
a.p.f.u.) e confirmar o predominio do mecanismo de substitui¢do acoplada 3Sn*" « 2(Nb,Ta)"*
+ (Fe,Mn)** em pegmatitos. Foram adquiridos 51 espectros Raman de grdos provenientes do
Cinturdo Mineiro, Brasil. Os resultados identificaram quatro picos relacionados a modos
vibracionais “Raman ativos” (B, Ay, E, € By,) € outras bandas ao longo do espectro. A analise
estatistica dos atributos das bandas e dos picos (intensidade, largura e area) revelou correlagdes
significativas entre as caracteristicas espectrais e a composicdo quimica da cassiterita.
Na amostra VG-06, diversas bandas apresentaram forte aumento de intensidade com os teores
de Fe, Nb e Ta, enquanto os picos relacionados aos modos vibracionais de cassiterita tenderam a
diminuir com a entrada dos substituintes. Além disso, a FWHM do pico em ~633.4 cm™ parece
aumentar com a substitui¢do do Sn. A comparagdo com espectros Raman de minerais portadores
de Fe-Nb-Ta, como columbita, tantalita e microlita, indica que essas fei¢des sdo controladas
pela estrutura cristalina da cassiterita, ¢ ndo pela presenga de nanoinclusdes. Embora a
orientacdo cristalografica influencie atributos baseados em intensidade, os resultados
demonstram o potencial da espectroscopia Raman para estimativas semiquantitativas rapidas da
composi¢do quimica da cassiterita, com aplica¢gdes em prospec¢do mineral e processamento de
minérios.

Palavras-chave: Cassiterita, espectroscopia Raman, estanho, tantalo, caracterizagdo
mineralogica.

ABSTRACT

This study evaluates the feasibility of Raman spectroscopy as a non-destructive tool for the
chemical characterization of cassiterite (SnO,). To achieve this, a database comprising 6,652
point analyses obtained by Scanning Electron Microscopy coupled with Energy-Dispersive
Spectroscopy (SEM-EDS) and Wavelength-Dispersive Spectroscopy (WDS) was expanded,
allowing the compositional limits of cassiterite (Sness0; Feo.0.s5; Mngo2; Nboos; Tagos; Tio-03s
a.p.f.u.) to be defined and confirming the predominance of the coupled substitution mechanism
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3Sn*" — 2(Nb,Ta)’" + (Fe,Mn)*" in pegmatitic cassiterite. A total of 51 Raman spectra were
acquired from cassiterite grains from the Mineiro Belt, Brazil. The spectra revealed the four
Raman-active vibrational modes (Bjg, Ay, Eg, and Bo,), together with several additional bands.
Statistical analysis of band attributes, including intensity, full width at half maximum (FWHM),
and area, revealed significant correlations between Raman spectral features and the chemical
composition of cassiterite. In sample VG-06, the intensities of several anomalous bands
increased markedly with Fe, Nb, and Ta contents, whereas the bands associated with the
characteristic Raman modes of cassiterite showed the opposite trend. In addition, the FWHM of
the ~633.4 cm” band increased with increasing Sn substitution. Comparison with Raman
spectra of Fe-Nb-Ta-bearing minerals, including columbite, tantalite, and microlite, indicates
that these spectral features are controlled by structural changes within the cassiterite lattice
rather than by nanoinclusions. Although crystallographic orientation influences intensity-
dependent Raman parameters, the results demonstrate the potential of Raman spectroscopy as a
rapid, non-destructive technique for semi-quantitative chemical characterization of cassiterite,
with promising applications in mineral exploration and ore processing.

Keywords: Cassiterite, Raman spectroscopy, tin, tantalum, mineral characterization.

1. INTRODUCAO

A cassiterita (SnO,) é o principal mineral de estanho, anisotropico e de sistema cristalino
tetragonal, do grupo espacial P4,/ mnm, com frequente geminagdo cristalina (MINDAT, 2026).
Ela pode incorporar elementos como Fe, Mn, Nb, Ta e¢ Ti em sua estrutura cristalina por
diferentes mecanismos de substituigdo (e.g. Sn*" < (Ta, Nb)*, 3 Sn*" < 2 (Ta, Nb)’" + (Fe,
Mn)*, Sn*" — Ti*" - Moller et al., 1988; Bennett et al., 2024).

A espectroscopia Raman é uma técnica analitica rapida, ndo destrutiva e amplamente
empregada na identificagdo de minerais. Estudos anteriores demonstraram sua capacidade de
estimar a composi¢do quimica de diferentes fases minerais a partir de correlagdes entre bandas
de desvio Raman e composi¢do (Kuebler et al., 2006; Wang et al., 2001). Nesse contexto,
investigar as relacdes entre desvio Raman e composicdo quimica de cassiterita pode viabilizar
uma nova metodologia para sua caracterizagdo quimica, fornecendo informagdes relevantes para
exploracdo mineral, beneficiamento e metalurgia do estanho.

2. OBJETIVOS

Este trabalho busca avaliar a substitui¢do de Sn por Fe, Mn, Nb ¢ Ta na estrutura da cassiterita ¢
identificar correlagdes entre dados composicionais e parametros espectrais obtidos por
espectroscopia Raman.

3. METODOLOGIA

Imagens de elétrons retroespalhados e anélises quimicas foram adquiridas com um Microscopio
Eletronico de Varredura (MEV) Zeiss Sigma 300 VP acoplado a um espectrometro de energia
dispersiva (EDS) Bruker Quantax 800 com dois detectores Bruker XFlash 6|60. As condi¢Ges de
analise foram 15kV, abertura de 30 pm e live time de 30 segundos.

Espectros Raman foram obtidos com uma microssonda Raman Horiba Jobin Yvon LabRAM
800 HR com um detector CCD eletronicamente resfriado acoplado a um microscopio Olympus
BX41. Lasers de 638.8 nm (CC6), 785 nm (VG-01) e 532 nm (VG-06); grating de 1800,
objetiva de 100x LWD e abertura de 100 pm. O intervalo foi dividido em 2 subintervalos
medidos de 2 a 3 vezes por 15 segundos. Uma linha de base horizontal foi aplicada nos
espectros, com posterior normalizacdo baseada nos valores maximos € minimos.
A deconvolugdo foi feita no software Fityk, com funcdes PseudoVoigt ajustadas com o
algoritmo Nelder-Mead de NLopt.

As imagens de luz refletida com polarizacdo circular foram obtidas com um microscopio Zeiss
Axio Imager.M2m.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A base de dados compilada por Silva Pinto et al. (2025) foi expandida a 6.652 analises pontuais
de cassiterita obtidas por MEV-EDS e WDS, provenientes da Provincia Pegmatitica de Sao
Jodo del Rei e de outros depositos descritos na literatura. A ampliacdo da base de dados
permitiu caracterizar a distribui¢do dos principais elementos substituintes em cassiterita ¢
redefinir os intervalos composicionais mais representativos do mineral. Sao eles: Snggg0 Tag.o.77
Fep0.46 Mng.g.19 Nb: ¢.047 Tigo31 (em a.p.f.u para 16 atomos de oxigénio).

Foram obtidos, ao todo, 51 espectros Raman de cassiterita, sendo 14 de um grdo da amostra
CC6, 26 de um grao da amostra VG-06 ¢ 11 de graos diversos da amostra VG-01. Os espectros
apresentaram bandas de desvio Raman tipicas da cassiterita, relacionadas com 3 dos 4 modos
vibracionais Raman-ativos, E,, A, ¢ By, - 444 cem’, 633 ecm™ e 776 cm™, respectivamente
(Katiyar, 1971), além de varias bandas andmalas que foram identificadas em todas as amostras.

A amostra CC6 analisada em Silva Pinto et al. (2025) foi reprocessada apds uma mudancga de
metodologia, ¢ foram observadas algumas correlagdes entre composi¢do quimica e os atributos
de posigdo, intensidade, largura a meia altura (FWHM) ¢ area das bandas de desvio. A FWHM
da banda em ~632 cm’' parece aumentar com a entrada dos substituintes na cassiterita, assim
como as intensidades das bandas em ~446 cm™, 470 cm™ e 833 cm”. A FWHM da banda em
~850 cm™ apresentou forte correlagio negativa com a razdo molar (Nb+Ta)/Fe.

Na amostra VG-01, cujas analises foram realizadas em diferentes cristais, ndo foram observadas
correlagdes significativas entre atributos extraidos dos espectros Raman e dados quimicos.
Contudo, foi identificada forte correlagdo positiva entre as intensidades das bandas em ~240cm’™
e 288 cm’', que também ocorreu para a amostra CC6. Uma banda anémala em ~924 cm’
destacou-se nos espectros.

A amostra VG-06 foi subdividida a partir de um mosaico de luz refletida com polarizagado
circular (Figura 1B), que evidenciou a presenca de dois dominios de cristalitos com orientagdes
cristalograficas distintas para os pontos de andlise. Foram obtidos 14 pontos no primeiro
dominio e 12 no segundo. Em ambos, quase todas as intensidades das bandas andémalas dos
espectros correlacionaram-se positivamente (R*>0.74) com os elementos substituintes, enquanto
as bandas associadas aos modos vibracionais de cassiterita mostraram tendéncia oposta.
Ou seja, cassiteritas mais impuras exibem menor intensidade de espalhamento Raman.
A equacdo que descreve a relagdo entre Sn e intensidade da banda em ~121 cm™ para o primeiro
dominio é “F(x) =-0,9501x + 7,6932”, enquanto para o segundo dominio ¢ “G(x)=-0,6189x +
5,172”. Utilizando-se essas duas equagOes para um cenario hipotético em que essa banda possua
intensidade 0,8, pode-se calcular teores de Sn iguais a 7,26 apfu (16 ox) para a primeira
equagao, e 7,06 apfu para a segunda equagao.

Os valores calculados apresentaram pouca diferenca entre si. As equagdes convergem em
valores de intensidade da banda proximos a 0,46, equivalentes a 7,61 apfu de Sn. Algo
semelhante ocorre nas outras correlagdes de intensidade, o que pode indicar que determinados
dominios cristalograficos provocam maiores variagdes de intensidade.
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Figura 1: A) Imagem BSE do grao de cassiterita analisado da amostra VG-06, com

pontos de analise quimica e de espectros Raman. B) Imagem de polarizacao circular

com luz refletida do mesmo grao. C) Espectros Raman e graficos de dispersao com
correlagdes entre dados quimicos e intensidade de bandas de desvio Raman.

5, CONCLUSOES

Este estudo ampliou o conhecimento sobre a composi¢do quimica da cassiterita ao consolidar
uma base de dados com 6.652 andlises pontuais, permitindo redefinir os intervalos
composicionais mais representativos do mineral e corroborar o predominio do mecanismo de
substitui¢do acoplada 3Sn*" < 2(Nb,Ta)’" + (Fe,Mn)*" em cassiteritas pegmatiticas. As analises
por espectroscopia Raman demonstraram que atributos espectrais, especialmente intensidade e
largura a meia altura (FWHM) de determinadas bandas, apresentam correlagdes consistentes
com o somatério dos teores de Fe, Nb e Ta. Os resultados indicam que o aumento da
substitui¢do de Sn promove o fortalecimento de bandas anémalas e o alargamento da banda em
~633 cm’, enquanto as bandas associadas aos modos vibracionais caracteristicos da cassiterita
tendem a perder intensidade.

Embora a orientacdo cristalografica influencie significativamente os atributos baseados em
intensidade, as correlagdes obtidas demonstram o potencial da espectroscopia Raman como uma
ferramenta rapida e ndo destrutiva para estimativas semiquantitativas da composi¢ao quimica da
cassiterita. Estudos futuros devem buscar dados composicionais de maiores resolugdo e
diversidade composicional, e controlar sistematicamente a orientagdo cristalografica, visando ao
desenvolvimento de um modelo quantitativo para caracterizagdo quimica de cassiterita por
espectroscopia Raman.
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RESUMO

Os recifes de corais sdo estruturas rigidas formadas por organismos marinhos que recobrem um
esqueleto de calcario. No entanto, esta rigidez esta sendo afetada pelo aumento da temperatura
dos oceanos causado pelo aquecimento global que torna o coral fragil, a exploragdo, o
pisoteamento decorrente da visitagdo, movimentagdo das embarcagdes, pesca predatéria e até
mesmo pelo lixo deixado nessas regides. Dessa forma, o objetivo do trabalho foi produzir corais
para recompor recifes danificados e melhorar o desenvolvimento da fauna e flora marinha por
meio da manufatura aditiva (MA), ou seja, a impressdo 3D de uma pasta contendo residuos
oriundos do beneficiamento do Calcario Cariri com percentuais de 0-100% associados com
argila comercial com posterior sinterizagdo a 1.000 °C por 1 h como descrito na patente
desenvolvida pelo grupo BR 1020240117077. Os corpos de prova foram avaliados por meio de
dureza, indices fisicos, modelagem molecular e avaliacao de risco ambiental antes e apds serem
submetidos a ambientes marinhos com salinidade de 35%. Os resultados indicaram que a
composi¢do com 60% de residuo e 40% de argila foi a mais adequada, pois obteve valores de
dureza de 320 HLD, porosidade de 70% e densidade de 2.600 kg.m™ antes e apds submissio a
ambiente salino, e foram similares aos valores de um coral verdadeiro. A confeccdo de corais
artificiais utilizando-se residuos do beneficiamento do Calcario Cariri, que contém também
quartzo, permitiu maior estabilidade ao material e manteve a integridade do coral, permitindo
novamente a pigmentacdo. Nao foram verificados riscos toxicologicos.

Palavras-chave: Recifes de corais, calcario marinho, impressdo 3D.

ABSTRACT

Coral reefs are rigid structures formed by marine organisms that cover a limestone skeleton.
However, these corals are being destroyed by the increase in ocean temperatures caused by
global warming, which makes the coral fragile, exploitation, trampling resulting from visits,
movement of vessels, predatory fishing and even the garbage left in these regions. Thus, the
objective of the work was to recompose these coral reefs for the development of marine fauna
and flora through additive manufacturing (AM), that is, the 3D printing of a paste containing
waste from the processing of Cariri Limestone Marble with percentages of 0-100% associated
with different percentages of clay with subsequent sintering at 1,000 °C for 1 h as described in
the patent developed by the BR group 10 2024 011707 7. The specimens were evaluated using
hardness, physical indexes, color and environmental risk assessment before and after being
submitted to a marine environment with salinity of 35%. The results for the composition of 60%
marine limestone and 40% clay were similar to those of the natural corals, before and after their
exposure to saline environment, with a hardness value of 320 HLD, 70% porosity, and density

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 231


mailto:manuellar4@gmail.com
mailto:rcarlos@cetem.gov.br

of 2,600 kg.m™ before and after exposure in a saline environment were similar to the values of a
real coral. The making of artificial corals through 3D printing using waste from the processing
of Cariri Limestone Marble also containing quartz, allowed greater stability to the material and
maintained the integrity of the coral, allowing pigmentation again. No toxicological risks were
verified, and salinity did not affect the artificial coral.

Keywords: Coral reefs, Cariri Limestone Marble waste, 3D printing.

1. INTRODUCAO

Os recifes de corais sdo definidos como estruturas rigidas que resistem a agdo das ondas e
correntes marinhas ¢ sdo formados por organismos marinhos que recobrem um esqueleto de
calcario (Figura 1A). De acordo com o Ministério do Meio Ambiente, os recifes de corais sdo
encontrados em mais de 100 paises e territorios. No entanto, eles estdo sob o implacavel estresse
do aquecimento causado pelas mudancas climaticas, a pesca excessiva, o desenvolvimento
costeiro insustentavel e o declinio da qualidade da agua. Dessa forma, a perda irrevogavel dos
recifes de coral ¢ catastrofica (Figura 1B). Uma analise que examinou 10 regides de recifes de
coral ao redor do mundo, mostrou que a destrui¢do dos mesmos estd relacionada com o
branqueamento causado pelas altas temperaturas da superficie do mar, que transformam o
CaCO; em CaO e CO,, nao havendo mais interagdo com as algas zooxantelas que conferem as
diferentes cores dos recifes de corais. Além disso, a exploracdo, o pisoteamento decorrente da
visitagdo, movimentacdo das embarcagdes, pesca predatoria e até mesmo pelo lixo deixado
nessas regides agravam o problema (Freitas et al., 2012; Correia e Gabler, 2023). Os recifes de
coral, tdo frageis e de tamanha importancia, estdo se acabando e as causas dessas ameagas sdo
dificeis de serem enfrentadas, na medida em que sdo extremamente difusas, e resultam de todo
um paradigma de desenvolvimento. Dessa forma, o desenvolvimento de pesquisas cientificas
deve ser realizado para sua recuperagdo (Ribeiro et al., 2024). Nesse contexto, aparece um
calcario conhecido comercialmente como Calcario Cariri que ¢ uma rocha da formacdo
Caatinga, de ambiente continental e provém de alteracdo de calcarios de formacdo salitre, de
ambiente marinho. E identificado como marmore quando, além do padrio estético apreciado no
Brasil, evidenciam-se as propriedades fisicas e tecnologicas do material utilizado como rocha
ornamental. Desde a lavra ao beneficiamento estima-se que mais de 80% do material seja
considerado residuo tornando-se um potencial material para recomposicdo dos corais.

R 1N

Figura 1A: Recifes integros QUI no Figura 1B: Recifes de corais destruidos
Unsplash. (Stock — Focused collection).

2. OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho foi a geracao de corais marinhos, por meio de impressdo 3D em
pasta ceramica, constituidos por residuo do beneficiamento do Calcario Cariri ¢ argila comercial
do tipo porcelana em diferentes proporgoes.
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3. METODOLOGIA
3.1. Origem dos Materiais

Utilizou-se residuo de rocha calcaria oriundo do Estado do Ceara (Cariri) e uma argila do tipo
porcelana, fabricada pela empresa Pascoal.

3.2.  Analises Quimica, Mineralogica

A analise quimica do residuo e da argila foi realizada pelo método de Fluorescéncia de Raio-X.
Ja a avaliagdo mineraldgica foi realizada por Difracdo de Raio-X na Coordenacdo de Analises
Quimicas e Mineraldgicas do CETEM — COAMI.

3.3. Peneiramento a Umido

O residuo do beneficiamento do calcario Cariri apresentava tamanho de particulas grosseiras e,
por isso, foi peneirado a umido abaixo de 0,020 mm.

3.4. Confeccio dos Corpos de Prova

Foram preparados corpos de prova nas seguintes propor¢des de residuo do calcario Cariri argila
porcelana (%): 10/90, 20/80, 30/70, 40/60, 50/50, 60/40 ¢ 70/30. Posteriormente, cada um deles
foram sinterizados a 1.000°C, como descrito em Ribeiro et al., 2024.

3.5. Caracteriza¢io dos Copos de Prova

Avaliou-se a dureza dos corpos de prova apés a sinterizagdo, por meio do aparelho portatil
digital de impacto LEEB Equotip 550 da marca Proceq. Além disso, determinou-se a
porosidade, absor¢do de agua ¢ massa especifica dos corpos de prova segundo a norma
NBR12766 de 06/2010.

3.6. Ensaio em Condic¢des Salinas

Os corpos de prova foram submetidos em aquarios contendo solucdo salina a 35% (similar a
salinidade do mar brasileiro) sob a presenca de oxigenagdo, durante 540h, no Laboratorio de
Biologia da UERJ e na presenga da zooxantela Rosa bengal. Ao final do processo avaliou-se
dureza e porosidade, absor¢do de agua e massa especifica novamente. Além da verificagdo da
pigmentacao.

3.7. Avaliacdo de Risco Ambiental

Devido a colocacdo do material em ambiente marinho, foi-se necessaria a realizacdo de um
estudo de avaliacdo de risco ambiental para verificagdo de possivel liberagdo de elementos
toxicos que podem contaminar a flora e a fauna da regido. Para tal, utilizaram-se padrdes da
CETESB, 2001- Manual de Gerenciamento de Areas Contaminadas e US EPA. “Guidelines for
Ecological Risk Assessment”, 1998.

3.8. Confecc¢ao do Coral em Impressao 3D

Apos as determinagdes das melhores condi¢des técnicas € ambientais processou-se o coral na
impressora 3D da marca Duraprint 3D, com base na analise tomografica de um coral verdadeiro
no Laboratério de Recuperagdo Avancada de Petréleo (LRAP) -COPPE UFRIJ.
O processamento ocorreu quando a pasta na propor¢do 40% de residuo e 60% de argila
abasteceu a cuba da impressora 3D e a peca desejada foi impressa com condi¢des de
temperatura variando de 25 a 30°C, pressao variando de 1,5 a 3 bar, abertura do bico de
impressdao de 1 a 2 mm, com velocidade de impressdo variando de 10 a 20 mm/s, fator de
extrusdo na faixa de 25 a 35%, densidade variando de 0 a 15% e altura de camada de deposicao
na faixa de 0,9 a 1,5 mm como indicado na Figura 3.
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Figura 2: Ensaio em aquarios UERJ (4gua Figura 3: impressao 3D do coral.
salgada 35% p/v).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Analises Quimica (FRX) e Mineralogica (DRX)

Os resultados de FRX indicaram que o calcario apresenta em média 50% de CaO, 2%Si0,, 5%
MgO e 43% de perda por calcinagdo. Ja a argila comercial apresenta 55% de SiO,, 30% de
AlLOs, 5% de Na, e 10% de perda por calcinag@o. Os resultados de DRX indicaram a presenca
majoritaria de calcita para o residuo e tracos de quartzo e dolomita e a argila apresenta picos de
caulinita, albita, quartzo, muscovita e vermiculita.

4.2. Avaliacao Colorimétrica

O residuo grosseiro apresenta valor de luminosidade (L) de 52,04° e a medida que o tamanho de
particula diminui os valores de L aumentam para 70,07° em 0,044 mm, 76,14° em 0,025 mm,
75,27° acima de 0,02 mm e abaixo de 0,020 para 80,50°, valor este muito similar ao coral
original do fundo do mar que apresenta valor de L de 81,26, indicando ser a fracdo mais
adequada para utilizag3o.

4.3. Avaliacio dos Corpos de Prova

A Figura 4 apresenta os resultados da dureza das amostras em fungdo do percentual de residuo,
antes e apos submiss@o a ambiente salino. Verifica-se que a dureza do corpo de prova sem
residuo é de 466 HLD (material rico em SiO,) e a medida que se adicionam percentuais de
calcario a dureza se reduz gradativamente, chegando-se a em torno de 200 HLD com 100% de
residuo. Porém, comprando-se com um coral marinho que apresenta dureza de 210 HLD, todos
os corpos de prova encontram-se adequados para utilizagdo. Isso ocorre, pois na composi¢do do
residuo de rocha nio ha apenas calcita, mas também quartzo, como observado na difragdo de
raios-X, o que permite a gera¢do de um coral artificial mais resistente que o coral real. Além
disso, ha que se observar que as condi¢des salinas ndo afetaram a dureza dos compdsitos.

4.4. Porosidade e Densidade

A Figura 5 apresenta os resultados da porosidade das amostras em funcdo do percentual de
residuo de rocha onde se verifica uma porosidade em torno de 35% para amostra isenta de
calcario e a medida que se aumenta o percentual de residuo a porosidade aumenta, chegando-se
a cerca de 80%, valor este similar a de um coral real. Ja na Figura 6, observam-se os resultados
de densidade e verifica-se pouca variagdo da mesma, principalmente porque caulinita, presente
na argila, e calcario tem densidades muito similares (~2.600 kg.m™). A salinidade ndo afetou a
porosidade nem a densidade dos CPs.
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4.5. Avaliacido de Risco Ambiental

Os resultados indicaram que ndo ha elementos toxicos sendo liberados pelos novos corais
produzidos e submetidos ao ambiente salino. Pdde-se verificar também que apos a colocagado
das algas zooxantelas em contato com os corais houve pigmentagdo rosa nos mesmos.

4.6. Confeccao do Coral

Na Figura 7 encontra-se a avaliagdo tomografica de um coral verdadeiro que serviu de base para
geracdo de melhores parametros de impressdo com tamanho de camada de 1 mm, 5% de
preenchimento retilineo e extrusdo de 1 mm, utilizando 40%, me massa de calcario marinho e
60% de argila, como pode ser observado na Figura 8.

Figura 7: Analise tomografica do coral Figura 8: Coral gerado em impressora 3D.
verdadeiro.

5, CONCLUSAO

Conclui-se que ¢ possivel gerar corais artificiais com composi¢@o contendo 60% de residuos do
beneficiamento do Marmore Bege Bahia, com tamanho de particula inferior a 0,020 mm, com
luminosidade superior a 80°; e 40% de argila, baseado nas condi¢des de processamento descritas
na patente BR 1020240117077. Com essa propor¢ao obtiveram-se valores de dureza de 320
HLD, porosidade de 70% e densidade de 2.600 kg.m™ antes e aps submissdo a ambiente salino
¢ foram similares aos valores de um coral verdadeiro do fundo do mar. Apds a confecgdo de
corais artificiais por meio de impressdo 3D utilizando-se residuo contendo também quartzo, este
permitiu maior estabilidade ao material e manteve a integridade do coral, permitindo novamente
a pigmentagdo por partes das algas que entraram em contato com os mesmos, tornando-os rosa.
Nao foram verificados riscos toxicologicos ¢ a salinidade ndo afetou o coral artificial.
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RESUMO

A utilizagdo agricola de residuos de rochas ornamentais representa uma alternativa promissora
para a valorizacdo de coprodutos minerais. Entretanto, ainda sdo escassos os estudos sobre o
potencial agronomico de residuos de rochas artificiais contendo matrizes poliméricas. Este
trabalho objetivou avaliar a influéncia de diferentes periodos de incubagdo sobre o potencial
agronomico de residuos de rochas ornamentais naturais e artificiais, utilizando a emergéncia, o
indice de Velocidade de Emergéncia (IVE) e o desenvolvimento inicial de plantulas de milho
(Zea mays L.) como indicadores biologicos. Os resultados demonstraram que o periodo de
incubagdo influenciou a emergéncia das plantulas, com desempenho mais consistente dos
residuos minerais naturais de granito e quartzito. Em contrapartida, alguns tratamentos contendo
resinas apresentaram reducdes na emergéncia, sem alterar o IVE e a altura das plantulas. Esses
resultados evidenciam o potencial agrondmico dos residuos minerais naturais e¢ fornecem
subsidios para futuras pesquisas sobre residuos de rochas artificiais contendo matrizes
poliméricas.

Palavras-chave: Agrominerais, economia circular, emergéncia de plantulas, residuos minerais.

ABSTRACT

The agricultural use of ornamental stone waste represents a promising alternative for the
valorization of mineral byproducts. However, studies on the agronomic potential of artificial
stone waste with polymer matrices remain scarce. This study aimed to evaluate the influence of
different incubation periods on the agronomic potential of natural and artificial ornamental stone
waste, using emergence, the Emergence Rate Index (ERI), and the initial development of corn
(Zea mays L.) seedlings as biological indicators. The results demonstrated that the incubation
period influenced seedling emergence, with more consistent performance observed in natural
mineral residues of granite and quartzite. In contrast, some treatments containing resins showed
reduced emergence, without altering the ERI or seedling height. These results highlight the
agronomic potential of natural mineral waste and provide a basis for future research on artificial
rock waste containing polymer matrices.

Keywords: Agrominerals, circular economy, seedling emergence, mineral waste.
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1. INTRODUCAO

A industria de rochas ornamentais constitui um importante segmento da mineragdo brasileira,
destacando-se pela expressiva geracao de emprego e renda. O Estado do Espirito Santo mantém
posicao de lideranga nacional no setor, concentrando a maior parcela das exportagdes brasileiras
de rochas ornamentais, o que refor¢a sua relevancia econdmica e tecnoldgica para o pais.
Entretanto, a extracdo e o beneficiamento dessas rochas resultam na geragdo de grandes
volumes de residuos, cuja destinagdo ainda representa um desafio ambiental e produtivo
(Abirochas, 2026).

Nesse contexto, o aproveitamento agricola desses residuos surge como uma alternativa
sustentavel, capaz de promover sua valorizagdo e contribuir para a economia circular por meio
do fornecimento de minerais ao solo (Marinato, Camara, 2023). Embora o potencial
agronomico de residuos de rochas ornamentais naturais seja amplamente investigado, ainda sdo
escassos os estudos envolvendo residuos provenientes de rochas artificiais contendo diferentes
matrizes poliméricas, especialmente quanto aos seus efeitos sobre o estabelecimento inicial das
plantas.

2. OBJETIVOS

Avaliar a influéncia de diferentes periodos de incubagdo sobre o potencial agronomico de
residuos de rochas ornamentais naturais, de rochas artificiais produzidas com resina epdxi e com
resina poliuretana vegetal a base de mamona, utilizando a germinagdo, o vigor e o
desenvolvimento inicial de plantulas de milho (Zea mays L.) como indicadores bioldgicos.

3. METODOLOGIA

3.1. Obtenciao, Preparo e Caracterizacao Quimica e Mineraldgica das Amostras

Os residuos de granito e quartzito foram obtidos durante o beneficiamento de rochas extraidas
nos municipios de Barra de Sdo Francisco (ES) e Uruoca (CE), respectivamente.
O beneficiamento foi realizado em uma empresa localizada em Cachoeiro de Itapemirim (ES),
sendo posteriormente encaminhados no formato de casqueiros ao Centro de Tecnologia Mineral
— Nucleo Regional do Espirito Santo (CETEM/NRES), onde foram preparados para as analises
laboratoriais. As amostras foram submetidas aos processos de homogeneizagdo, britagem,
peneiramento, quarteamento e ajuste granulométrico. Posteriormente, realizou-se a
caracterizacdo petrografica, quimica e mineraldogica por meio de analise petrografica,
fluorescéncia de raios X (FRX) e difracdo de raios X (DRX).

3.2. Producdo das Rochas Artificiais (aglomeradas)

As rochas artificiais foram produzidas no Laboratorio Multiusuario de Materiais (LABMAT) do
Centro de Tecnologia Mineral — Nucleo Regional do Espirito Santo (CETEM/NRES),
utilizando residuos dos litotipos granito e quartzito como agregados minerais. Como matrizes
poliméricas, empregaram-se uma resina epoxi bicomponente ¢ uma resina poliuretana vegetal
bicomponente a base de 6leo de mamona.

Seguindo a metodologia descrita por Gadioli et al. (2021; 2023) e Castilho et al. (2024), foram
produzidos quatro compdsitos de rochas artificiais: (i) residuo de granito e resina epdxi; (ii)
residuo de quartzito e resina epoxi; (iii) residuo de granito e resina poliuretana vegetal; e (iv)
residuo de quartzito e resina poliuretana vegetal. Adicionalmente, foram produzidos dois
compositos utilizando Areia Normal Brasileira (ANB) n° 50 (ABNT NBR 7214:2015) como
agregado mineral e as mesmas matrizes poliméricas empregadas na fabricagdo das rochas
artificiais, originando os materiais: (i) ANB e resina epoxi; e (ii) ANB e resina poliuretana
vegetal a base de 6leo de mamona. Esses compositos foram produzidos e destinados a avaliagdo
isolada da influéncia das matrizes poliméricas sobre o desenvolvimento inicial das plantulas.
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Todas as amostras produzidas foram fragmentadas e cominuidas até alcancarem a granulometria
Filler (100% passante em malha de 0,3 mm (ABNT 50), conforme previsto na IN MAPA
05/2016 (Brasil, 2016), originando os materiais particulados utilizados como tratamentos na
etapa de incubagao.

3.3. Incubacio dos Residuos ao Substrato

Cada material particulado proveniente dos compositos anteriormente produzidos foi
individualmente homogeneizado ao substrato de plantio (ANB - Areia Normal Brasileira n® 50)
em superdosagem correspondente a 40 t ha™!, permanecendo incubado em recipiente plastico
transparente por 30, 60 ou 90 dias, sem a presenca de plantas, em casa de vegetagdo. Durante
esse periodo, a umidade foi mantida em aproximadamente 80% da capacidade de campo,
enquanto a temperatura, a umidade e a luminosidade ambiente foram acompanhadas ao longo de
todo o periodo experimental por meio de datalogger, com registros realizados a cada 10
minutos. Em todos os recipientes foi mantida uma pequena abertura nas tampas plasticas para a
troca de gases com o meio.

3.4. Avaliacdo da Emergéncia e do Desenvolvimento Inicial das Plantulas

Os experimentos foram conduzidos em casa de vegetacdo do CETEM/NRES. A execugao do
estudo proposto foi feita individualmente por periodo de incubagdo dos residuos ao substrato
(30, 60 e 90 dias), e correspondeu a nove tratamentos ¢ trés repeticdes, conforme Tabela 1.

Tabela 1: Descri¢ao dos tratamentos.

Tratamento Descricao N° Rep
Tl Areia Normal Brasileira (ANB) n° 50 (ABNT NBR 7214:2015). 3
T2 Residuo de rocha artificial produzida com ANB e resina epoxi. 3
T3 Residuo de rocha artificial produzida com ANB e resina vegetal. 3
T4 Residuo de granito. 3
T5 Residuo de quartzito. 3
T6 Residuo de rocha artificial produzida com granito e resina epoxi. 3
T7 Residuo de rocha artificial produzida com quartzito e resina epoxi. 3
T8 Residuo de rocha artificial produzida com granito e resina vegetal. 3
T9 Residuo de rocha artificial produzida com quartzito e resina vegetal. 3

Ao término de cada periodo de incubagdo, foram semeadas dez sementes de milho (Zea mays
L.) hibrido transgénico SHS Super RR, adquiridas comercialmente, em cada unidade
experimental. Apos a semeadura, os recipientes permaneceram em casa de vegetacdo, sendo
mantidas as mesmas condigdes de irrigacdo e umidade adotadas durante a etapa de incubagao,
assim como para o monitoramento da temperatura, umidade ¢ luminosidade do ambiente.

Cada unidade experimental foi constituida por recipientes plasticos contendo 700 g de Areia
Normal Brasileira n® 50 homogeneizada aos respectivos residuos, conforme descricdo dos
tratamentos.

As contagens de emergéncia das plantulas foram realizadas diariamente entre o quarto ¢ o
sétimo dia apos a semeadura. Com base nessas avaliagdes, determinaram-se a porcentagem de
emergéncia e o Indice de Velocidade de Emergéncia (IVE), conforme Maguire (1962).
Ao sétimo dia apo6s a semeadura, as plantulas foram classificadas em normais e anormais, de
acordo com os critérios estabelecidos no Capitulo 4 das Regras para Analise de Sementes (RAS,
2025). O desenvolvimento inicial foi avaliado por meio da mensuragdo da altura da parte aérea,
utilizando régua graduada, com os resultados expressos em centimetros.
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As analises estatisticas foram realizadas no software R (R Core Team, 2025), por meio de
analise de variancia (ANOVA), sendo as médias comparadas pelo teste de Tukey ao nivel de
5% de probabilidade.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Em virtude da limitagdo de espaco desta versdo do manuscrito ¢ considerando o foco na
avaliacdo agronOmica dos materiais, os resultados apresentados concentram-se nas variaveis
relacionadas ao estabelecimento inicial das plantulas, objetivo central desta pesquisa.

O estabelecimento inicial das plantulas foi caracterizado pela porcentagem de emergéncia aos
sete dias apos a semeadura, pelo indice de Velocidade de Emergéncia (IVE), pela curva de
emergéncia acumulada e pela altura da parte aérea, permitindo avaliar, de forma integrada, a
capacidade, a velocidade ¢ a dindmica da emergéncia, bem como o crescimento inicial das
plantulas sob os diferentes tratamentos e periodos de incubagao.

A emergéncia das plantulas foi influenciada pelo periodo de incubagdo dos materiais, com
respostas distintas entre os tratamentos. Aos 30 DAI, os maiores percentuais de emergéncia
foram observados nos tratamentos T2, T3, T4, TS5 e T7, enquanto aos 60 dias apds a incubagdo
(DAI) houve reducdo significativa em T2, T7 e T8. Aos 90 DAI, apenas o tratamento T3
manteve desempenho inferior aos demais, indicando que os efeitos dos materiais sobre o
estabelecimento inicial das plantulas variaram em fun¢ao do tempo de incubagéo.

O indice de Velocidade de Emergéncia (IVE) foi calculado de acordo com a metodologia
proposta por Maguire (1962), utilizando-se as contagens diarias de plantulas emergidas entre o
quarto e o sétimo dia apos a semeadura. Apds analise, ndo foram observadas diferengas
significativas no IVE entre os tratamentos em nenhum dos periodos de incubagdo avaliados
(p > 0,05), indicando que a velocidade de emergéncia das plantulas foi semelhante durante os
sete dias apds a semeadura.

Embora diferengas significativas tenham sido observadas na porcentagem final de emergéncia
entre alguns tratamentos e periodos de incubacdo, tais variagdes ndo foram acompanhadas por
alteragdes no Indice de Velocidade de Emergéncia (IVE), que permaneceu estatisticamente
semelhante entre os tratamentos (p > 0,05). Esse resultado sugere que os materiais
influenciaram predominantemente o estabelecimento final das plantulas, sem modificar a
dindmica da emergéncia ao longo do periodo avaliado, aspecto que pode ser melhor visualizado
por meio da curva de emergéncia acumulada (Figura 1).
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Figura 1. Dindmica da emergéncia acumulada de plantulas de milho ao longo de sete dias apds
a semeadura, sob diferentes tratamentos e periodos de incubagdo dos materiais. Os painéis (a) e
(b) representam os tratamentos incubados por 30 dias; (¢) e (d), por 60 dias; e (¢) e (f), por 90
dias. Os tratamentos foram divididos em dois grupos por periodo de incubacdo para melhorar a
visualizagdo das curvas. Quanto maior o IVE, mais rapidamente ocorreu a emergéncia das
plantulas.

As curvas de emergéncia acumulada evidenciaram o comportamento temporal das plantulas sob
os diferentes tratamentos e periodos de incubagdo, permitindo visualizar a evolugdo do
estabelecimento inicial ao longo dos sete dias apds a semeadura. Embora tenham sido
observadas diferencas entre os tratamentos quanto ao percentual final de emergéncia, as curvas
indicam que o processo ocorreu de forma semelhante ao longo do periodo avaliado,
corroborando os resultados do indice de Velocidade de Emergéncia (IVE), que ndo apresentou
diferencas significativas entre os tratamentos. Dessa forma, os materiais avaliados exerceram
maior influéncia sobre o percentual de plantulas estabelecidas ao final da avaliagdo do que sobre
a dindmica temporal da emergéncia.

Em contraste com a porcentagem de emergéncia, a altura média das plantulas ndo apresentou
diferencas significativas entre os tratamentos em nenhum dos periodos de incubagdo avaliados
(p > 0,05). Esse resultado indica que, embora alguns materiais tenham influenciado o
estabelecimento inicial das plantulas, o crescimento da parte aérea das plantulas emergidas
ocorreu de forma semelhante entre os tratamentos durante os sete dias de avaliagdo.

5, CONCLUSOES

Os resultados demonstram que o potencial agronomico dos materiais avaliados foi influenciado
pelo periodo de incubagdo, refletindo-se principalmente na porcentagem final de emergéncia das
plantulas de milho. De modo geral, os residuos minerais naturais de granito e quartzito
apresentaram comportamento mais consistente ao longo dos diferentes periodos de incubagdo,
enquanto alguns tratamentos contendo resinas epoxi e poliuretana vegetal apresentaram

XXXIX Jornada de Iniciacao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 241



redugdes na emergéncia em periodos especificos. Em contrapartida, o Indice de Velocidade de
Emergéncia (IVE) e a altura das plantulas ndo diferiram entre os tratamentos, indicando que, nas
condi¢bes experimentais adotadas, os materiais influenciaram predominantemente a capacidade
de estabelecimento das plantulas, sem comprometer a velocidade de emergéncia nem o
desenvolvimento inicial das plantulas estabelecidas. Dessa forma, os resultados reforgcam o
potencial de aproveitamento agronémico dos residuos minerais naturais ¢ fornecem subsidios
inéditos para a avaliagdo do comportamento agrondmico de residuos de rochas artificiais
contendo matrizes poliméricas, contribuindo para o desenvolvimento de estratégias sustentaveis
de valorizacdo desses materiais ¢ indicando a necessidade de investigagdes complementares
sobre a influéncia das resinas em seu desempenho agronémico.
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RESUMO

O polimento de gemas coradas é etapa essencial do beneficiamento mineral, pois determina o
brilho, o acabamento e a qualidade dptica das superficies. Este trabalho teve como objetivo
desenvolver e avaliar pastas abrasivas a base de 6xido de aluminio (Al:0s), combinadas a
diferentes agentes aglutinantes, para aplicagdo no polimento de topazio. A amostra foi
inicialmente caracterizada por peso especifico, polariscopia, mesa de luz, fluorescéncia sob
radiagdo ultravioleta e espectroscopia Raman, visando confirmar suas propriedades
gemologicas. Posteriormente, foram preparadas formulagdes distintas de pastas abrasivas,
variando a proporgdo entre fluido aglutinante e abrasivo. As pastas foram aplicadas as amostras,
e a eficiéncia do processo foi avaliada pela rugosidade superficial antes e apos o polimento,
medida com rugosimetro TR200. Os resultados indicaram reducdo da rugosidade apds o uso das
formulagdes, demonstrando que a composi¢do da pasta influencia diretamente o acabamento do
topazio. A formulagdo F2P6, composta por glicerina ¢ 90% de fluido para 10% de AlLOs,
apresentou o melhor desempenho, com variagdo de Ra de 0,27 um e redugdo de 0,73%. Assim,
as pastas desenvolvidas mostram potencial para otimizar o polimento de gemas coradas.

Palavras-chave: Topazio; 6xido de aluminio; pasta abrasiva; polimento; rugosidade superficial.
ABSTRACT

The polishing of colored gemstones is an essential stage in mineral beneficiation, as it
determines surface luster, finish, and optical quality. This study aimed to develop and evaluate
aluminum oxide (Al:Os)-based abrasive pastes combined with different binding agents for
application in topaz polishing. The sample was first characterized through specific gravity
determination, polariscopy, light-table inspection, ultraviolet fluorescence analysis, and Raman
spectroscopy, in order to confirm its gemological properties. Subsequently, distinct abrasive
paste formulations were prepared by varying the proportion between binding fluid and abrasive
material. The pastes were applied to the samples, and polishing efficiency was assessed by
comparing surface roughness before and after treatment, using a TR200 roughness tester. The
results showed a reduction in roughness after application of the formulations, demonstrating that
paste composition directly affects the final surface quality of topaz. Among the evaluated
formulations, F2P6, composed of glycerin and a 90% fluid to 10% AlLOs ratio, exhibited the
best performance, with an Ra variation of 0.27 pm and a roughness reduction of 0.73%.
Therefore, the developed abrasive pastes present significant potential for optimizing the
polishing of colored gemstones and improving surface finishing in gemological applications,
especially when formulation parameters are carefully controlled and adjusted.

Keywords: Topaz; aluminum oxide; abrasive paste; polishing; surface roughness.
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1. INTRODUCAO

O Brasil destaca-se mundialmente pela diversidade de gemas coradas, com papel relevante no
mercado internacional. Contudo, o valor agregado desses materiais depende do beneficiamento,
sobretudo da lapidagdo e do polimento, que conferem brilho, transparéncia ¢ acabamento
superficial as gemas (ANM, 2025).

No polimento, o resultado depende das propriedades da gema, do abrasivo e dos pardmetros
operacionais. Essas interagdes, estudadas pela Tribologia, envolvem atrito, desgaste e
lubrificagdo, sendo afetadas por dureza, orientacdo cristalografica, granulometria, tempo de
contato e rotacdo do disco ( SILVEIRA; BOLONINI, 2016).

Entre os abrasivos da lapidagdo, destaca-se o o6xido de aluminio (ALOs), por sua dureza,
estabilidade quimica e¢ menor custo em relagdo as pastas diamantadas. Porém, a falta de
especificagdes comerciais sobre composi¢do e pureza dificulta a padronizagdo do polimento e
pode favorecer riscos superficiais. Também ¢é relevante o preparo da pasta abrasiva. Na pratica,
muitos lapidarios misturam Al:Os € agua empiricamente, sem proporgdes definidas, o que
favorece perdas do abrasivo pela for¢a centrifuga do disco. Assim, outros aglutinantes podem
melhorar a aderéncia da pasta e o desempenho do polimento.

Nesse contexto, este trabalho testa propor¢des de fluido aglutinante e Al:Os para obter uma
pasta abrasiva adequada ao polimento de cristais de topazio.

2. OBJETIVOS

Testar diferentes propor¢des de fluido aglutinante e 6xido de aluminio (Al20s) para a producdo
de uma pasta abrasiva ideal voltada ao polimento de cristais de topazio.

3. METODOLOGIA

O po6 de 6xido de aluminio (Al0s), usado como abrasivo, foi caracterizado por Difragdo de
Raios X (DRX) para identificar fases cristalinas, verificar pureza e confirmar sua adequagao
estrutural as formulagdes. Utilizaram-se corpos de prova cilindricos de topazio gemologico,
com 5 mm de diametro, previamente desbastados com abrasivo 600 grit para iniciar o polimento
sob mesmas condigdes superficiais.

Antes do polimento, a rugosidade média (Ra) de cada corpo de prova foi medida com
rugosimetro portatil TR200, estabelecendo a linha de base. As pastas foram formuladas com
oxido de aluminio e fluido aglutinante, variando os componentes de 10 em 10%, de 10% de
oxido e 90% de fluido até 90% de 6xido e 10% de fluido. Foram testados 6leo mineral (F1),
glicerina (F2), vaselina so6lida (F3) e vaselina liquida (F4).

Os corpos de prova de topazio de 5 mm foram polidos sob parametros operacionais controlados,
aplicando-se cada formula¢do percentual ao disco de lapidacdo. As etapas de desgaste
ocorreram em facetadora Lapidart, com rotagdo fixa, até expor toda a area da amostra ao
abrasivo e permitir o polimento completo. As amostras foram identificadas por codigos
alfanuméricos, como F1P1, em que “F1” indica 6leo mineral ¢ “P1” corresponde a 90% de
oxido de aluminio e 10% de fluido.

Apo6s cada polimento, a rugosidade média (Ra) foi novamente medida com o TR200 para
quantificar a eficiéncia das pastas pela reducdo percentual de Ra em relagdo a condi¢do pds-600
grit. Também se avaliou a espalhabilidade das proporgdes sobre disco de latdo, usado em gemas
de alta dureza. Para isso, aplicaram-se cinco pontos de pasta e realizou-se espalhamento manual;
formulagdes sem espalhamento adequado foram descartadas. Os dados foram tratados pela
variagdo da rugosidade média Ra em pm e pela taxa de redug@o da rugosidade em %.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizagdo do material abrasivo por difragdo de raios X identificou a predominéncia da
amostra OAL-RQ como a-Al:0s, estrutura corindon, pertencente ao sistema trigonal e ao grupo
espacial R3c. A referéncia adotada foi o padrdo PDF 00-046-1212, associado ao banco Powder
Diffraction File do ICDD (ICDD, 2026) e compativel com dados cristalograficos disponiveis no
Crystallography Open Database (CRYSTALLOGRAPHY OPEN DATABASE, 2026), bem
como com estudos comparativos de padroes de o-Al.Os apresentados por Ida (2023).
A eficiéncia do polimento foi avaliada pela determinacdo da rugosidade superficial dos corpos
de prova de topazio utilizando o rugosimetro TR200, com medicdes realizadas antes e apos a
aplicagdo das pastas. A tabela 01 mostra os resultados obtidos para as propor¢des e fluidos
testados. A comparacdo dos valores permitiu avaliar quantitativamente a alteracdo do
acabamento superficial promovida pelas diferentes formulagdes (Graficos das figuras 01 e 02).

De maneira geral, a redugdo dos valores de rugosidade apds o polimento indica a eficiéncia das
pastas na remogao das irregularidades superficiais do topazio. As diferencas observadas entre as
formulagdes podem estar relacionadas a proporgdo entre Al2Os e o fluido aglutinante, uma vez
que a quantidade de abrasivo disponivel e as caracteristicas de espalhabilidade e aderéncia da
pasta podem interferir diretamente na interagdo entre o abrasivo, o disco e a superficie da gema.
A andlise conjunta da rugosidade e¢ do comportamento das pastas permite identificar as
condi¢des mais favoraveis ao acabamento superficial do topazio.

A proporcdo que provocou a maior variagdo da rugosidade média (0,27 um) foi a P6 (com 40%
de oOxido de aluminio) conjugada ao uso do fluido F2 (Glicerina). Como sdo variaveis
interdependentes ¢ diretamente proporcionais, a taxa de reducdo de rugosidade também foi a
mais elevada nesse caso (0,73%), ou seja, foi a melhor configuracdo de proporcao versus fluido.

Tabela 1: Resultados de rugosidade, sua variagao e taxa de reducdo da rugosidade para as
proporgdes testadas.

N° | Cédigo | Ra apés lixa #600 (um) | Ra apés polimento (um) ARa (um) | Reducio (%) Observacoes
1 | F1P1 0,303 - - - NFPE
2 | F1P2 0,376 - - - NFPE
3| FIP3 0,378 - - - NFPE
4 | F1P4 0,344 - - - NFPE
5| FIPS 0,389 0,146 0,243 0,624678663 -

6 | F1P6 0,341 0,143 0,198 0,580645161 -
7 | F1P7 0,355 0,163 0,192 0,54084507 -
8 | FIP8 0,329 0,241 0,088 0,267477204 -
9| F1P9 0,373 0,267 0,106 0,284182306 -
10| F2P1 0,368 - - - NFPE
11| F2P2 0,368 - - - NFPE
12| F2P3 0,359 - - - NFPE
13| F2P4 0,332 0,311 0,021 0,063253012 -
14| F2P5 0,373 0,184 0,189 0,506702413 -
15| F2P6 0,368 0,098 0,27 0,733695652 -

16 | F2P7 0,312 0,239 0,073 0,233974359 -
17| F2P8 0,343 0,244 0,099 0,288629738 -
18| F2P9 0,331 0,304 0,027 0,081570997 -
19| F3P1 0,359 - - - NFPE
20| F3P2 0,365 - - - NFPE
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Tabela 1: Resultados de rugosidade, sua variacao e taxa de reducdo da rugosidade para as
proporgoes testadas. ( Continuagio).

N° | Cédigo | Ra apos lixa #600 (nm) | Ra apés polimento (um) | ARa (um) | Reducio (%) Observacdes
21| F3P3 0,325 - - - NFPE
22| F3P4 0,324 0,278 0,046 0,141975309 -
23| F3P5 0,368 0,266 0,102 0,277173913 -
24 | F3P6 0,378 0,318 0,06 0,158730159 -
25| F3pP7 0,34 0,266 0,074 0,217647059 -
26| F3P8 0,358 0,277 0,081 0,226256983 -
27| F3P9 0,342 0,225 0,117 0,342105263 -
28 | F4P1 0,328 - - - NFPE
29 | F4p2 0,307 - - - NFPE
30| F4P3 0,392 - - - NFPE
31| F4p4 0,338 0,164 0,174 0,514792899 -
32| F4P5 0,302 0,157 0,145 0,48013245 -
33| F4P6 0,326 0,099 0,227 0,696319018 -
34| F4pP7 0,371 0,174 0,197 0,530997305 -
35| F4P8 0,301 0,141 0,16 0,531561462 -
36| F4P9 0,397 0,241 0,156 0,392947103 -
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Figura 1: Gréfico rugosidade média versus fluidos e proporgdes.
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Figura 2: Grafico de percentual de redugdo da rugosidade média versus fluidos e proporgoes.
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5. CONCLUSOES

Os resultados confirmaram que o tipo de fluido aglutinante e a propor¢ao entre fluido e 6xido de
aluminio influenciaram o desempenho das pastas abrasivas no polimento do topazio.
As formula¢des sem espalhabilidade adequada foram descartadas, indicando que a boa
distribuicdo da pasta sobre o disco de latdo é essencial para a eficiéncia do processo.

A caracterizagdo por Difracdo de Raios X (DRX) confirmou a predominéancia da fase a-Al.Os,
com estrutura corindon, validando o material como abrasivo e sua adequagdo as formulagdes.
A avaliacdo com o rugosimetro TR200 mostrou redu¢do da rugosidade nas formulagdes
aplicaveis, comprovando a eficacia das pastas. A formulacdo F2P6, com glicerina na propor¢ao
P6, apresentou o melhor desempenho, com variagdo de rugosidade média de 0,27 um e redugéo
de 0,73, equivalente a 73,37%, destacando-se como a condi¢do mais promissora para o
polimento de gemas coradas.
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RESUMO

A crescente busca por materiais cimenticios mais sustentaveis tem impulsionado o
desenvolvimento de geopolimeros como alternativa ao cimento Portland, devido ao seu menor
impacto ambiental e potencial de aplicacdo na construgdo civil. Neste contexto, o objetivo deste
trabalho foi otimizar o traco de um concreto geopolimérico produzido com metacaulim e
residuo de gabro, avaliando a influéncia dos parametros de dosagem no desempenho mecéanico ¢
na estabilidade quimica do material. Inicialmente, o metacaulim foi caracterizado por
fluorescéncia de raios X (FRX), enquanto o concreto geopolimérico foi produzido utilizando
metacaulim como precursor, residuo de gabro como agregado e solugao ativadora composta por
hidroxido de sddio e silicato de sodio. Apoés moldagem e cura térmica, os corpos de prova foram
submetidos ao ensaio de resisténcia a compressdo depois de 28 dias. Os resultados evidenciaram
resisténcia mecanica, com valor médio de 1,09 MPa, atribuida principalmente ao excesso de
liquido na mistura, ao desequilibrio das relagdes molares ¢ a ocorréncia de eflorescéncia, fatores
que comprometeram a formacdo da matriz geopolimérica. A partir da analise desses resultados,
foi proposta uma nova dosagem com ajustes nas relagdes liquido/solido, SiO2/Al.Os e Na/Al,
visando reduzir a porosidade, minimizar a eflorescéncia e melhorar o desempenho do material.
Os novos corpos de prova encontram-se em fase de validagdo experimental para verificar a
eficiéncia da dosagem otimizada.

Palavras-chave: Geopolimero, ativagao alcalina, sustentabilidade e otimizagdo de trago.

ABSTRACT

The growing search for more sustainable cementitious materials has driven the development of
geopolymers as an alternative to Portland cement, due to their lower environmental impact and
potential application in civil construction. In this context, the objective of this work was to
optimize the mix design of a geopolymer concrete produced with metakaolin and gabbro
residue, evaluating the influence of dosage parameters on the mechanical performance and
chemical stability of the material. Initially, metakaolin was characterized by X-ray fluorescence
(XRF), while the geopolymer concrete was produced using metakaolin as a precursor, gabbro
residue as aggregate, and an activating solution composed of sodium hydroxide and sodium
silicate. After molding and thermal curing, the specimens were subjected to a compressive
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strength test after 28 days. The results showed mechanical strength, with an average value of
1.09 MPa, mainly attributed to excess liquid in the mixture, imbalance of molar ratios, and the
occurrence of efflorescence, factors that compromised the formation of the geopolymer matrix.
Based on the analysis of these results, a new dosage was proposed with adjustments to the
liquid/solid, SiO2/Al20s, and Na/Al ratios, aiming to reduce porosity, minimize efflorescence,
and improve material performance. The new test specimens are currently undergoing
experimental validation to verify the efficiency of the optimized dosage.

Keywords: Geopolymer, alkali activation, sustainability, and mix design optimization.

1. INTRODUCAO

A explorag@o mineral impulsiona o desenvolvimento econdmico-industrial e tecnologico, mas
também gera impactos ambientais, como supressdo da flora, afugentamento da fauna, alteragéo
do relevo e producdo de residuos. Segundo o Roadmap Tecnolégico do Cimento (2019), o
cimento, “o material feito pelo homem mais utilizado no planeta”, responde por cerca de 7% das
emissdes globais de CO.. No Brasil, sua produgéo cresceu 277% entre 1990 e 2014, de 26 para
72 milhdes de toneladas, com demanda projetada para aumentar de 60% a 120% até 2050. Esse
cendrio amplia a pressdo sobre matérias-primas como o calcério, cuja calcinagdo responde por
60-70% das emissoes do setor; os 30-40% restantes decorrem da queima de combustiveis, ainda
dominada no pais pelo coque de petréleo.

Nesse contexto, materiais dalcali-ativados, ou geopolimeros, surgem como alternativa
promissora. Davidovits (2011) os define como polimeros inorganicos formados pela reagdo
entre precursores ricos em silica e alumina e solu¢des alcalinas, originando uma rede
tridimensional de aluminossilicatos. Essa estrutura pode conferir resisténcia mecanica,
durabilidade e estabilidade térmica, além de reduzir emissoes de CO2. em relagdo ao cimento
Portland, desde que a formulacdo considere as razdes entre silica e alumina, a solubilidade dos
precursores ¢ a ativagdo alcalina.

O metacaulim (MK) ¢ amplamente utilizado como precursor geopolimérico por sua
simplicidade quimica e alta reatividade. Contudo, por ser obtido pela calcinacdo da caulinita
entre 650°C e 850°C, demanda energia e maior quantidade de ativador liquido, especialmente
silicato de sodio, componente de elevada pegada ambiental em misturas geopoliméricas. Ainda
assim, o metacaulim ¢ mais sustentdvel que o cimento Portland, cuja producdo de clinquer
requer 1450°C a 1550°C e emite quase uma tonelada de CO, por tonelada de cimento, sobretudo
pela descarbonatagdo do calcario. Em contraste, a calcinagdo do MK ocorre em temperaturas
menores ¢ libera principalmente vapor d’agua. Dados de Avaliacdo de Ciclo de Vida indicam
que seu potencial de aquecimento global (9,24x107 kg CO, eq/kg) é cerca de nove vezes
inferior ao do cimento Portland comum (8,44x10™" kg CO, eq/kg).

2. OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho foi otimizar o trago de um concreto geopolimérico produzido com
metacaulim e residuo de gabro, avaliando a influéncia dos parametros de dosagem no
desempenho mecanico e na estabilidade quimica do material.

3. METODOLOGIA

O precursor utilizado neste estudo foi o Metacaulim (MK), um aluminossilicato amorfo obtido
pela calcinagdo controlada da caulinita em temperaturas entre 650 °C e 850 °C. Submetido a
analise de fluorescéncia de raios-X (FRX). Como agregado inerte, utilizou-se um residuo
particulado de gabro, processado até atingir uma granulometria de 0,106 mm, atuando como
micro-agregado ou filler para o empacotamento da matriz.
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A proporcao estabelecida entre o precursor (MK) e o agregado (Gabro) foi de 1:3 em massa
(25% MK e 75% Gabro). Esta escolha fundamenta-se nos estudos de Steinerova (2011), que
indicam que teores de agregados entre 75% e 78% na massa solida total sdo ideais para a
criacdo de um esqueleto mineral robusto em matrizes de metacaulim.

Para a ativacdo da matriz (Tabela 1), foram estabelecidos os seguintes parametros molares e de
massa. Conforme dados de Handbook de Pacheco-Torgal et al. (2015):

Tabela 1: Parametros de ativacao alcalina.

Si0,/AlL 04 Na,Si03;/NaOH [1 NaOH Na/Al Liquido/Sélido
(Molar) (Massa) (Molar) (Massa)
34-38 1,5-2,5 8 mol/L 1 0,5-0,6

A producdo do geopolimero consistiu na ativagdo alcalina de 200 g de metacaulim (precursor)
misturados a 600 g de residuo de gabro (filler), estabelecendo um trago de 1:3 com 75% de
agregados, proporcdo fundamentada nos estudos de Steinerova (2011) para garantir a
estabilidade fisica da matriz. A solu¢do ativadora foi composta por 100 g de hidréxido de sddio
(NaOH) na concentragdo de 8 mol/L e 160 g de silicato de s6dio (Na,SiO;) dissolvidos em
312,5 ml de agua, resultando em uma relagéo liquido/soélido de 0,71. Apo6s a homogeneizagao, a
mistura foi vertida em moldes cilindricos e submetida a cura térmica a 60 °C em recipientes
selados para acelerar a reagdo de policondensagdo e a formacdo do gel N-A-S-H.

A solucdo alcalina foi preparada com 24 hrs de antecedéncia. Este procedimento ¢é critico
porque a dissolugdo do so6lido em dgua € uma reagdo fortemente exotérmica. O silicato de sodio
solido foi adicionado a solugdo de NaOH ainda quente para facilitar sua dissolugdo. O tempo de
repouso permite que o sistema retorne a temperatura ambiente e que as espécies de silicato
atinjam o equilibrio quimico necessario; o uso de solugdes ativadoras quentes poderia causar o
endurecimento instantaneo (flash set), inviabilizando a moldagem e prejudicando a resisténcia
final. Os corpos de prova foram moldados em moldes cilindricos de 5 cm de didmetro e 10 cm
de altura, em dimensdes equivalentes as previstas na NBR 7215 (ABNT, 2019), empregada
como referéncia para o ensaio de compressdo. Apds o adensamento mecanico para a remocao de
bolhas de ar, as amostras foram submetidas a uma cura térmica inicial a 60 °C por 24 hrs,
temperatura Otima para acelerar a policondensag@o do metacaulim.

A etapa mais critica da metodologia consistiu na selagem total dos moldes com plastico filme,
mantida desde o momento da moldagem até o final do periodo de maturagdo de 28 dias em
temperatura ambiente. Este selamento ocorreu por dois motivos técnicos: (Retencdo de
Umidade: A perda rapida de umidade causa retracdo excessiva, microfissuras e perda de
integridade. Prevencdo da Eflorescéncia: A exposi¢do direta ao ar favorece a reagdo entre alcalis
ndo consumidos ¢ o atmosférico, formando o carbonato de s6dio (Na2COs), visualizado como
um po branco na superficie.)

Ao final dos 28 dias de cura, as amostras foram desmoldadas e submetidas ao ensaio de
resisténcia a compressao simples, utilizando-se prensa hidraulica automatica. Este ensaio serve
como a métrica basica para validar a eficacia do trago proposto e avaliar o desempenho do
sistema frente ao concreto cimenticio convencional.

4, RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Composicao Quimica

A composicao quimica do metacaulim (MK), determinada por fluorescéncia de raios-X (FRX),
¢ apresentada na Tabela 2. Os resultados confirmam que o material ¢ um aluminossilicato de
alta pureza, composto majoritariamente por silica (SiO,) e alumina (Al,O;), que juntos somam
92,4% da massa total do material.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 250



Tabela 2: Composicao quimica do metacaulim (% em massa).

Analitos
(%)

Concentracdo 34 0,1 nd 1,8 1,5 0,16 nd 0,11 0,12 nd 58,4

A1203 CaO CI F6203 KzO MgO Naz P205 PbO SO3 SiOz

De acordo com Pacheco-Torgal et al. (2015), o metacaulim tipico apresenta teores de entre
40-70% de SiO, e entre 20-35% de Al,Os. Os valores obtidos de 58,4% para a silica e 34,0%
para a alumina situam o precursor no limite superior de reatividade, o que ¢ fundamental para a
dissolugdo e posterior policondensacdo das espécies minerais durante a ativagdo alcalina.

Um ponto de extrema importancia para a sintese do geopolimero ¢ o teor de 6xido de calcio
(Ca0), que foi de apenas 0,1%. As fontes classificam materiais com CaO < 10% como sistemas
de baixo calcio, onde o principal produto de reagdo ¢ o gel N-A-S-H (aluminossilicato de sddio
hidratado), uma estrutura polimérica inorganica tridimensional. A quase auséncia de calcio
(0,1%) garante que a matriz desenvolvida seja puramente geopolimérica, sem a interferéncia
significativa de fases de silicato de calcio hidratado (C-S-H).

A Tabela 3 apresenta a composi¢do quimica do residuo de gabro.

Tabela 3: Composi¢do quimica do Gabro (% em massa).

Analitos
(%)
Concentracao 41,3 17,3 15 8,98 6,53 536 3,05 0,84 0,62 0,26 0,25 0,518

SiO, Fe,0; ALO; CaO MgO TiO, P,0s K;O SO; MnO PPC Outros

O residuo de gabro foi incorporado a mistura como micro-agregado (filler), apresentando teores
de 41,3% de SiO, e 15,0% de Al,Os;. Embora sua relagdo molar SiOy/Al,O; (~2,75) esteja
compreendida no intervalo de 2 a 4, identificado por pesquisadores como Duxson ef al. (2005) e
Garcia-Lodeiro ef al. (2014) como a faixa de exceléncia para o desenvolvimento de ligantes de
alta resisténcia, o material apresenta baixa reatividade e ndo participa da matriz geopolimérica
como precursor. Conforme detalhado por Garcia-Lodeiro, Palomo ¢ Fernandez-Jiménez (2015)
no Handbook de Pacheco-Torgal et al. (2015) a reatividade em sistemas ativados por alcalis
depende fundamentalmente da natureza amorfa ou vitrea do aluminossilicato, sendo que fases
cristalinas permanecem praticamente inalteradas pelo ativador.

Dessa forma, fundamentado nos protocolos de Steinerova (2011), o gabro cumpre uma fungio
estritamente fisica de esqueleto mineral, promovendo o empacotamento denso da matriz, a
reduc@o da porosidade total e o suporte estrutural necessario para o gel N-A-S-H formado pelo
metacaulim.

4.2.  Ensaios de Compressao

Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao simples, realizados aos 28 dias em corpos
de prova cilindricos (5 cm x 10 cm), sdo apresentados na Tabela 4. Para a conversao da carga
(kN) em tensdo (MPa), considerou-se a area da segdo transversal de aproximadamente 1.963,5
mm?.

Tabela 4: Resultados do ensaio de compressao simples.

Amostras CP01  CP02 CP03 CP04 CPO5 CP06 CP07 Média

Carga (KN) 1,50 1,70 1,40 1,50 4,50 2,50 1,90 2,14
Tensdo (MPa) 0,76 0,87 0,71 0,76 2,29 1,27 0,97 1,09

Os valores obtidos, variando entre 0,71 MPa ¢ 2,29 MPa, revelaram um desempenho mecanico
significativamente inferior ao esperado para sistemas geopoliméricos & base de metacaulim
(MK). Segundo Steinerova (2011), argamassas de MK com teores de agregados entre 75% e
78% podem atingir resisténcias de até 70 MPa. A resisténcia média alcancada neste experimento
(~1,09 MPa) representa apenas cerca de 1,5% do potencial do precursor, indicando que o
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material ndo atingiu a consolidagdo estrutural necessaria para fins de engenharia civil. A baixa
resisténcia pode ser atribuida ao descumprimento de trés parametros fundamentais definidos na
literatura.

Relacao Liquido/Sélido (L/S) Excessiva: O traco experimental apresentou uma relagdo L/S
real de 0,71, superando o alvo de 0,51 recomendado para garantir a consisténcia pastosa € 0
empacotamento denso da matriz. Zhang et al. (2010) indica que a porosidade total aumenta
proporcionalmente a relagdo L/S. O excesso de agua livre, ao evaporar, gerou uma rede de
macroporos ¢ vazios que fragilizou a matriz, pois a minimizagdo da porosidade ¢é requisito
essencial para a forca e tenacidade do gel.

Desequilibrio na Relacdo Molar NaO/ALQOs: A relacio obtida foi de 3,84, quase quatro vezes
superior ao valor ideal de ~1,0. Em sistemas de ativagdo alcalina, o sodio deve estar em
propor¢do estequiométrica com o aluminio para neutralizar as cargas negativas da rede
tetraédrica. O excesso severo de soddio permaneceu livre nos poros, reagindo com o CO:
atmosférico para formar carbonato de sodio (Na,COs), o que resulta em eflorescéncia severa (pod
branco) e impede a formagao de uma estrutura polimérica estavel e continua. Conforme Rowles
e O’Connor (2003) e Duxson et al. (2007).

A Figura 1 apresenta os corpos de prova de geopolimeros produzidos.

Figura 1: Comparacao do geopolimero (com selamento X sem selamento apds 28 dias).

Excesso de Silica Soluvel (SiO,): A relacdo molar final de 4,87 excedeu a faixa de alto
desempenho (3,0 a 3,8). Descrito por Silva e Sagoe-Crentsil (2008). Embora a silica adicional
favorega a resisténcia em sistemas equilibrados, o excesso soltivel proveniente do ativador pode
ter tornado o sistema excessivamente vitreo, retardando a transi¢do do "Gel 1" (metaestavel)
para o "Gel 2" (resistente), resultando em uma massa mal consolidada.

5, CONCLUSOES

O presente trabalho avaliou a influéncia dos parametros de dosagem no desempenho de um
concreto geopolimérico produzido com metacaulim como precursor e residuo de gabro como
agregado mineral. A formulacdo estudada apresentou resisténcia média a compressao de 1,09
MPa, evidenciando que, nas condi¢des experimentais empregadas, ndo foi possivel obter um
material com desempenho mecanico compativel com o esperado para geopolimeros a base de
metacaulim.

A analise dos resultados, em conjunto com a literatura especializada, permitiu verificar que o
baixo desempenho mecanico pode estar relacionado principalmente a elevada relagdo
liquido/solido, ao desequilibrio da relagdo molar Na/Al e ao excesso de silica solavel
proveniente da solucdo ativadora. Esses fatores podem ter comprometido o grau de
consolidagdo da matriz geopolimérica, favorecido a ocorréncia de eflorescéncia e contribuido
para a elevada porosidade do material, refletindo diretamente na baixa resisténcia obtida.

Apesar de a formulag@o inicial ndo apresentar o desempenho esperado, o estudo permitiu
identificar os parametros criticos responsaveis pelo comportamento do sistema, fornecendo
informacgdes relevantes para a otimizagdo do trago. Com base nessa avaliagdo, foi proposta uma
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nova formula¢do com adequacdo das relagdes liquido/sdlido, SiO2/Al.Os e Na/Al, visando
favorecer a formagdo de uma matriz geopolimérica mais consolidada e, consequentemente,
melhorar as propriedades mecanicas do material.

Dessa forma, o trabalho contribui para o avanco do conhecimento sobre a influéncia dos
parametros de dosagem na produgdo de geopolimeros a base de metacaulim e residuo de gabro,
fornecendo subsidios para o desenvolvimento de formulagcdes mais eficientes e para o
aproveitamento sustentavel de residuos minerais em materiais cimenticios alternativos.
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RESUMO

A pesquisa teve como objetivo principal criar um gémeo digital dos capitéis em Calcario Lioz
do século XVIII, originarios da Igreja dos Jesuitas no Morro do Castelo ¢ atualmente sob a
guarda do Museu da Geodiversidade da UFRJ, utilizando a fotogrametria e escaneamento 3D
com scanner de luz estruturada (Artec Spider) como ferramentas de documentagdo
tridimensional para subsidiar o monitoramento da deterioracdo e a conservacdo desses
elementos pétreos. A metodologia envolveu estudo bibliografico e o desenvolvimento de
modelos dos capitéis do conjunto mediante levantamento fotografico sistematico e
escaneamento tridimensional, processamento das imagens e das nuvens de pontos em software
especializado, e refinamento dos modelos para remocdo de elementos ndo pertencentes as pegas,
ajuste dimensional e simulagéo de iluminagdo. A abordagem hibrida integra a riqueza textural
da fotogrametria a precisdo geométrica do escaneamento a laser, permitindo a documentacao
completa de superficies de geometria complexa e regides de oclusdo. Os modelos gerados
servem de base para a digitalizagdo do acervo, viabilizando, futuramente, o0 monitoramento
temporal do estado de conservagdo, a reconstrugdo virtual das areas com perdas, e a criagdo de
experiéncias em realidade aumentada e virtual, democratizando o acesso da sociedade a este
patrimonio.

Palavras chave: Digitaliza¢ao 3D; fotogrametria; escaneamento a laser.
ABSTRACT

The research aimed to create a digital twin of the 18th-century Lioz Limestone capitals,
originally from the Jesuit Church on Morro do Castelo and currently under the care of the
Geodiversity Museum at UFRJ, using photogrammetry and 3D scanning with a structured-light
scanner (Artec Spider) as three-dimensional documentation tools to support deterioration
monitoring and conservation of these stone elements. The methodology involved a bibliographic
study and the development of models of the capitals through systematic photographic surveying
and three-dimensional scanning, processing of images and point clouds in specialized software,
and refinement of the models to remove elements not belonging to the pieces, dimensional
adjustment, and lighting simulation. The hybrid approach integrates the textural richness of
photogrammetry with the geometric precision of laser scanning, enabling complete
documentation of complex geometry surfaces and occlusion regions. The generated models
serve as a basis for digitizing the collection, enabling, in the future, temporal monitoring of the
conservation state, virtual reconstruction of areas with material loss, and the creation of
augmented and virtual reality experiences, democratizing society's access to this heritage.

Keywords: 3D digitization; photogrammetry; laser scanning.
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1. INTRODUCAO

A digitalizacdo tridimensional (3D) tem se consolidado como uma ferramenta para a
documentagdo e conservagdo de bens culturais. A reproducdo digital fiel da geometria de
objetos, edificagdes e sitios historicos, emerge como estratégia indispensavel para a preservagao
da memoria cultural, viabilizando registros permanentes que subsidiam pesquisas ¢ agdes de
restauro (Bentes et al., 2021). A documentacao digital para conservagdo preventiva enfatiza que
a criagdo de bases de dados tridimensionais detalhadas, obtidas por meio de varredura laser e
fotogrametria, constitui a base para praticas de manutencdo planejada. Esta abordagem assegura
a deteccdo precoce de vulnerabilidades, minimiza intervengdes invasivas € promove a
longevidade dos bens culturais (Martino et al 2025). Entre as técnicas disponiveis, a
fotogrametria destaca-se por conciliar eficacia, versatilidade e acessibilidade com baixo custo
operacional (Ataiwe et al., 2021), enquanto scanners 3D oferecem maior precisdo geométrica
em superficies com relevos detalhados (Minaroviech, 2017), de modo que a integracdo entre
ambas vem sendo considerada como abordagem hibrida promissora (Martino et al., 2025).

O Museu da Geodiversidade da UFRJ, salvaguarda uma colecdo de pegas pétreas remanescentes
da demolicdo da Nova Igreja dos Jesuitas do Morro do Castelo, o primeiro ntcleo urbano do
Rio de Janeiro. A constru¢ao da igreja teve inicio em 1744, mas foi interrompida quando a
ordem foi expulsa do Brasil, em 1759, permanecendo inacabada até o arrasamento do morro, em
1922 (Silva, 2013). A colegdo ¢ composta de oito capiteis e trés pegas de cornijas ou bases em
Calcario Lioz, Pedra do Patrimdnio mundial pela Unido Internacional das Ciéncias Geoldgicas
— IUGS (Ehling et al., 2024) e se encontra exposta no patio do museu. O estado de deterioragdo
das pegas estd sendo avaliado pelo Laboratdrio de Conservacdo e Alterabilidade de Materiais ¢
Constru¢do — LACON/CETEM (Brandao et al., 2025) por meio de andlises ndo destrutivas.
A digitalizagdo desses elementos artisticos viabilizara o registro fiel dos resultados obtidos
contribuindo para a conservagdo preventiva ¢ a manutencao da historicidade e valor cultural da
obra jesuitica.

2. OBJETIVOS

Digitalizar as pegas em Calcario Lioz da colegdo sob guarda do Museu da Geodiversidade —
UFRJ, por fotogrametria e escaneamento 3D, para subsidiar o monitoramento da deterioragdo e
a conservacdo desses elementos pétreos.

3. METODOLOGIA

Seguindo o modelo desenvolvido em uma etapa anterior (Rangel et al., 2025), as onze pecas da
cole¢do jesuitica foram digitalizadas por meio de fotogrametria de curto alcance com
smartphone (cdmera de 50 megapixels) ¢ iPad de 8" geragdo, processadas no software
Polycam® e refinadas no software Nomad®. A seguir, foi realizado o escaneamento 3D com
scanner Artec Spider (luz estruturada), cedido pelo Laboratorio de Tecnologia Mineral, do
Programa de Engenharia Metaltrgica e Materias - COPPE / UFRJ, em condigdes controladas de
iluminacdo e com o scanner posicionado a 30-40 cm da peca e conectado a um notebook
Lenovo LOQ-e, com o software Artec Studio®. Apos a captura, as nuvens de pontos foram
alinhadas utilizando a ferramenta Align do Artec Studio, reunindo os diferentes escaneamentos
em um Unico sistema de coordenadas por meio de selegdo manual de pontos, com inspec¢do
visual para remocdo de elementos mal alinhados, assegurando a fidelidade geométrica dos
modelos finais.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A aplicacdo do fluxo de trabalho fotogramétrico resultou na geracdo de modelos tridimensionais
de alta fidelidade para o conjunto de capitéis jesuiticos que compdem o acervo (Figura 1).
Os modelos apresentam malhas poligonais com densidade entre 50 mil e 150 mil vértices,
resolucdo suficiente para representar com precisdo os elementos ornamentais, como, volutas e
folhas de acanto incluindo concavidades e relevos sutis (Figura 2). A geragdo de gémeos digitais
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utilizando a fotogrametria, também podera viabilizar a criagdo de experiéncias imersivas em
realidade virtual, permitindo que o publico observe os capitéis em escala real, sob angulos
livremente escolhidos e em condigdes ideais de iluminacao (Figura 3).

Figura 1: Gémeos Digitais de algumas pecas da colecdo Jesuitic do Morro do Castelo.

Figura 2: Malha Isométrica formada por poligonos e vértices.

Figura 3: Realidade Virtual: Capitel Fisico (direita) e Digital lado a lado.

A texturizacdo em 8K assegura a nitidez dos detalhes superficiais em aproximacdes extremas,
permitindo a visualizagdo de marcas de identificagdo e desgaste natural da pedra.

4.1 Digitalizacdo com Scanner 3D Artec Spider

O escaneamento com o scanner Artec Spider revelou-se particularmente eficaz para o registro
de superficies com variagdes topograficas, como as concavidades entre os elementos
decorativos e as volutas laterais dos capitéis, onde a luz estruturada conseguiu penetrar e
capturar detalhes com alta fidelidade. Adicionalmente, o scanner mostrou-se sensivel a
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rugosidade natural da rocha e as marcas de desgaste, registrando com clareza microfraturas,
perdas de massa e sulcos decorrentes do intemperismo e da exposi¢do prolongada ao ar livre.
A capacidade de capturar superficies de geometria ndo planar e regides de oclusdo, aliada a
iluminacdo ativa proporcionada pela luz estruturada, garantiu a cobertura mesmo em areas de
dificil alcance visual. A versdo digitalizada obtida pelo scanner (Figura 4A) evidencia a precisdo
geométrica na representacdo dos relevos e reentrancias, enquanto a versdo gerada por
fotogrametria (Figura 4B) se destaca pela riqueza textural e fidelidade cromatica, demonstrando
a complementaridade das duas técnicas.

8 |

Figura 4: A) Peca gerada com Scanner 3D; B) Peca gerada com fotogrametria.

4.2  Aplicacoes Cientificas e Medicoes Virtuais

Os modelos digitais viabilizam a extragdo de dados dimensionais, como, distancias lineares,
angulos, perimetros e areas sem necessidade de contato fisico com as pecas (Figura 5) com
precisdo comparavel a de instrumentos convencionais, € podem auxiliar com a realizagdo de
analises diagnoésticas que requerem distancias precisas como o ultrassom, por exemplo, bem
com a recomposi¢do de partes faltantes por impressdo 3D (Bonfada ef al., 2020). Podem se
inserir metadados diversos nos modelos, como os resultados de medi¢cGes e agbes de
conservagao realizadas ao longo do tempo com sua localizag@o e realizar analises comparativas
por sobreposi¢do de modelos (cloud-to-mesh comparison) para identificar assimetrias e
variagOes estilisticas entre as pecas, bem como o monitorar alteragdes ao longo do tempo. Esta
capacidade de medigdo remota ¢ particularmente relevante para pecas expostas a intempéries,
poluicdo e maresia (fatores que aceleram a deterioragdo) convertendo os modelos digitais em
ferramentas ativas de preservagao.

Figura 5: A) Exemplos de medi¢des dimensionais no modelo digital; B) Calculo de distancia.

5. CONCLUSOES

A pesquisa demonstrou que a integracdo entre fotogrametria e escaneamento a laser constitui
uma abordagem eficaz para a documentacdo tridimensional de bens patrimoniais esculpidos em
rocha, como os capitéis jesuiticos do Morro do Castelo. Os gémeos digitais gerados apresentam
confiabilidade geométrica, viabilizando aplicagdes cientificas como medi¢des dimensionais
precisas e monitoramento de alteragdes ao longo do tempo, convertendo os modelos em
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ferramentas ativas de conservacdo preventiva para o calcario Lioz, especialmente relevante para
pecas expostas a intempéries, poluicdo e maresia. A abordagem metodologica desenvolvida
apresenta potencial de replicagdo para outros elementos do patrimdénio construido em rocha,
contribuindo para a formagdo de acervos digitais voltados a documentagdo e preservagdo de
bens culturais e geoldgicos, assegurando que os gémeos digitais dos capitéis jesuiticos se
constituam como capsulas do tempo digitais, que preservam a forma, a aparéncia e as
caracteristicas materiais das pecas, protegendo-as contra os riscos de degradagdo e garantindo
sua memoria para as futuras geragdes, além de possibilitar, como desdobramento, a criacdo de
ambientes imersivos em realidade virtual para divulgagao cientifica e engajamento publico.
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RESUMO

A minerag@o constitui um dos pilares econémicos do Brasil, cujos impactos socioambientais
frequentemente extrapolam os limites dos territorios extrativos. Com a promulgacdo da Lei n°
13.540/2017, reformulou-se a Compensagdo Financeira pela Exploragdo de Recursos Minerais
(CFEM), passando a destinar 15% de sua arrecadagdo aos municipios nado produtores, mas
afetados por infraestruturas de transporte e apoio (como ferrovias, minerodutos e portos).
O presente trabalho analisa a evolugdo da CFEM apos essa alteragdo legislativa, discutindo seus
critérios de partilha e suas limitagdes regulatorias. A metodologia fundamenta-se em pesquisa
qualitativa, documental e bibliografica. Conclui-se que, embora a inclusdo dos municipios
afetados represente um avango conceitual na justica fiscal distributiva, a legislagdo incorre em
uma grave lacuna ao omitir o modal rodoviario. O escoamento mineral por rodovias gera
severas externalidades negativas — tais como a degradacdo da malha viaria publica e elevados
indices de mortalidade em acidentes com veiculos de carga pesada —, as quais permanecem
descompensadas pelo modelo atual de reparti¢do de receitas.

Palavras chave: CFEM; municipios afetados; transporte rodoviario.

ABSTRACT

Mining is an economic pillar in Brazil, generating socio-environmental impacts that frequently
extend beyond the extraction boundaries. Law No. 13,540/2017 reformed the Financial
Compensation for Mineral Exploration (CFEM), allocating 15% of its revenues to non-
producing municipalities affected by transport and support infrastructure (such as railways,
pipelines, and ports). This study analyzes the evolution of CFEM following this legislative
change, discussing its distribution criteria and regulatory limitations. The methodology relies on
qualitative, documentary, and bibliographical research. It concludes that while the inclusion of
affected municipalities represents progress in distributive fiscal justice, the law contains a major
gap by omitting the roadway modal. Mineral transport by highways creates severe negative
externalities — such as public road degradation and high mortality rates in heavy freight
accidents — that remain uncompensated under the current revenue-sharing model.

Keywords: CFEM; affected municipalities; road transport.
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1. INTRODUCAO

A mineragdo constitui uma das atividades econémicas mais relevantes para o desenvolvimento
brasileiro, sendo responsavel pelo fornecimento de matérias-primas essenciais para diversos
setores produtivos, pela geracdo de empregos, arrecadagdo tributaria e fortalecimento das
exportagdes. Entretanto, os beneficios econdomicos decorrentes da exploragdo mineral coexistem
com impactos socioambientais, territoriais e logisticos que frequentemente ultrapassam os
limites dos municipios onde ocorre a lavra. Em razdo dos recursos minerais serem bens da
Unido, conforme disposto no art. 20 da Constituicdo Federal de 1988, sua exploragdo esta
condicionada ao pagamento da Compensacao Financeira pela Exploracdo de Recursos Minerais
(CFEM), instrumento destinado a compensar os entes federativos pelos impactos decorrentes da
atividade mineraria (BRASIL, 1988).

Instituida pelas Leis n® 7.990/1989 e n° 8.001/1990 e posteriormente reformulada pela Lei n°
13.540/2017, a CFEM possui natureza compensatdria e patrimonial, incidindo sobre o
faturamento liquido ou receita bruta obtida com a comercializagdo ou consumo do produto
mineral (BRASIL, 2017; CUNHA, 2019). Os recursos arrecadados sdo distribuidos entre a
Unido, Estados, Distrito Federal, municipios produtores e, desde a reforma legislativa de 2017,
também aos municipios afetados pela atividade de mineragdo (BRASIL, 2017).

A inclusdo dos municipios afetados representou uma mudanga significativa na politica de
distribuicao da CFEM, reconhecendo que diversas localidades suportam impactos decorrentes
do transporte, beneficiamento, armazenamento e exportacdo dos recursos minerais, mesmo sem
possuirem atividade de extra¢do em seus territorios. Essa alteragdo buscou ampliar o alcance da
compensagdo financeira e promover maior equilibrio federativo na reparticdo das receitas
provenientes da mineragao.

A transi¢do do arcabougo legal da Lei n° 8.001/1990 para a Lei n°® 13.540/2017 reconfigurou a
arquitetura da CFEM ao reconhecer que os impactos minerarios se espraiam pelo territdrio
nacional. Se por um lado a reforma revelou-se altamente positiva ao promover uma
democratizacdo fiscal sem precedentes e incluir municipios ndo produtores na reparticdo das
receitas minerarias, por outro lado ela estabeleceu uma contradigdo estrutural ao excluir
sumariamente o transporte rodoviario do rol de hipdteses compensaveis.

Entretanto, apesar dos avangos promovidos pela legislagdo, ainda existem desafios relacionados
a definigdo dos critérios utilizados para identificar os municipios beneficiarios e estabelecer os
valores distribuidos. Na auséncia do sistema definitivo de mensuracdo dos impactos previsto
pela Agéncia Nacional de Mineragao (ANM), parte da distribuicdo continua fundamentada em
critérios transitorios, como area territorial ¢ populagdo dos municipios limitrofes, os quais nem
sempre refletem os impactos efetivamente suportados. Ademais, identificam-se lacunas
estruturais na prépria lei, como a ndo contemplacdo de determinados modais de transporte
mineral de elevado impacto.

Nesse contexto, este trabalho analisa a evolugdo da CFEM apoés a inclusdo dos municipios
afetados, discutindo seus fundamentos juridicos, critérios distributivos, lacunas regulatorias e
impactos sobre a politica ptiblica de compensacao financeira.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo analisar a Compensag@o Financeira pela Exploragdo de
Recursos Minerais (CFEM) a partir da inclusdo dos municipios afetados pela atividade
mineraria, discutindo o alcance da alteracdo promovida pela Lei n® 13.540/2017. Busca-se
compreender os critérios legais de calculo e distribuicdo da compensagdo, avaliar seus impactos
sobre a reparticdo das receitas publicas e examinar a efetividade do atual modelo de
compensagdo financeira.
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3. METODOLOGIA

A pesquisa caracteriza-se como qualitativa, de natureza aplicada, com objetivos descritivos e
exploratorios, desenvolvida por meio de pesquisa bibliografica, documental e analise.
Inicialmente, realizou-se levantamento da legislacdo pertinente a Compensagdo Financeira pela
Exploragdo de Recursos Minerais (CFEM), compreendendo a Constituigdo Federal de 1988,
especialmente os artigos 20 e 155, as Leis n® 7.990/1989, n° 8.001/1990 e n° 13.540/2017, além
das resolugdes e documentos técnicos publicados pela Agéncia Nacional de Mineragao (ANM).

A pesquisa bibliografica foi complementada pela consulta a artigos cientificos e publicagdes
institucionais relacionados a mineragdo, federalismo fiscal, compensagdes financeiras e
desenvolvimento regional, possibilitando fundamentar a analise sobre a evolugdo da politica
compensatoria brasileira.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A analise da legislacdo demonstra que a CFEM passou por importante processo de evolugdo
normativa desde sua criacdo, especialmente com a promulgagdo da Lei n° 13.540/2017, que
ampliou o rol de beneficiarios da compensagao financeira ao incluir os municipios afetados pela
atividade mineraria. Antes dessa alteragdo, a maior parte dos recursos destinava-se aos
municipios e estados produtores, concentrando a compensagao nos locais de extragdo mineral. A
reforma legislativa reconheceu que os impactos da mineragdo extrapolam a area da lavra,
alcancando municipios responsaveis pelo transporte ferrovidrio, minerodutos, instalacdes
portuarias, barragens e demais estruturas utilizadas na cadeia produtiva mineral.

Do ponto de vista da expansdo fiscal, os dados demonstram o impacto altamente positivo da
nova legislacdo no alcance da politica publica. Sob o regime da Lei n° 8.001/1990, a
arrecadacdo anual da CFEM situava-se em patamares de R$ 1,5 a R$ 1,8 bilhdo, beneficiando
diretamente uma média de 1.900 a 2.100 municipios produtores. Apos a reforma legislativa de
2017 e a expansdo da atividade mineraria nos anos seguintes, a arrecadacdo global da CFEM
saltou para niveis recordes (entre R$ 6,0 ¢ R$ 10,0 bilhdes anuais), fazendo com que a nova cota
de 15% destinada aos municipios afetados passasse a mover montantes superiores a R$ 1,0
bilhdo por ano. Com isso, o nimero total de municipios contemplados com repasses da CFEM
ultrapassou a marca de 3.300 localidades (somando cerca de 2.300 produtores e mais de 1.400
municipios exclusivamente afetados).

Sob o aspecto financeiro, a legislacdo estabelece que a arrecadacdo da CFEM seja distribuida
entre diversos destinatarios: 60% aos municipios produtores, 15% aos estados produtores, 15%
aos municipios afetados, 7% a Agéncia Nacional de Mineracdo (ANM), 1,8% ao Centro de
Tecnologia Mineral (CETEM), 1% ao Fundo Nacional de Desenvolvimento Cientifico e
Tecnolégico (FNDCT) e 0,2% ao Instituto Brasileiro do Meio Ambiente e dos Recursos
Naturais Renovaveis (IBAMA). Essa reparticdo busca equilibrar a compensagao pelos impactos
da mineracdo com o fortalecimento da fiscalizagdo, da pesquisa cientifica e da gestdo ambiental.

Porém, € justamente no centro dessa redistribui¢do dos recursos que surge o principal problema
da lei: a0 mesmo tempo em que ajudou mais de mil novas cidades, a legislagdo criou critérios
muito restritos. A definicdo de "municipio afetado" adotada pela lei ndo atende a todas as
cidades atingidas social ¢ ambientalmente, mas apenas aquelas que se encaixam no que as
proprias empresas mineradoras declaram para a ANM (Agéncia Nacional de Mineragao).
Ou seja, para uma cidade receber a verba destinada aos afetados, ela precisa ter estruturas
oficiais registradas no nome das empresas (como ferrovias, dutos, portos ¢ barragens) — e ndo
porque o dano real sofrido pela cidade foi medido na pratica.

Essa seletividade fica evidente na divisdo interna desses 15% destinados aos municipios
oficialmente reconhecidos como afetados, definida pelo Decreto n® 9.406/2018 e pela Resolucdo
ANM n° 143/2023. Dessa fatia, 55% vao para municipios cortados pelo transporte ferroviario,
30% para cidades que abrigam estruturas de mineracdo (como barragens de rejeitos, pilhas de
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estéril e usinas de processamento), 12% para locais com instalacdes portudrias e 3% para
municipios cortados por dutos, enquanto o transporte por estradas e rodovias fica com 0%,
sendo totalmente excluido.

A operacionalizagdo dessa distribuicdo ainda enfrenta um obstaculo técnico-regulatorio
especifico: a descontinuidade na implantacdo do sistema definitivo da ANM, previsto para
mensurar com precisdo os impactos reais. Enquanto esse mecanismo técnico ndo ¢
operacionalizado integralmente, a reparticdio da CFEM segue dependente de -critérios
transitorios e superficiais, como extensdo territorial e populagdo dos municipios limitrofes, os
quais distorcem os valores repassados e falham em refletir a verdadeira intensidade das
externalidades suportadas pelas cidades.

Ao fixar percentuais exclusivamente para ferrovias, estruturas, portos e dutos, a Lei n°
13.540/2017 desconsiderou que uma parcela notavel da produgdo mineral brasileira ¢ escoada
por rodovias, sendo por exemplo responsavel pelo transporte de 8% da producao de minério de
ferro no pais, segundo o Ministério dos Transportes, Portos e Aviagdo Civil, propor¢do que
atinge patamares ainda mais elevados em segmentos como o de rochas ornamentais e agregados
para a construgdo civil. O transito diario de caminhdes de alta tonelagem impde aos municipios
cortados por essas vias o desgaste acelerado do pavimento e elevados custos de manutengao da
infraestrutura publica, sem que haja contrapartida da CFEM para mitigar esses danos.

Ademais, o transporte rodoviario de minérios gera graves externalidades sociais relacionadas ao
recorrente histérico de acidentes graves e fatais nas estradas publicas. No Espirito Santo, o
intenso trafego de carretas carregadas com blocos brutos de granito e marmore ilustra a rapida
deterioragdo da malha viaria local e o elevado risco de acidentes. De forma analoga, no estado
de Minas Gerais, sobretudo nas rotas de transbordo de material e escoamento nas regides do
Quadrilatero Ferrifero e do municipio de Brumadinho, vias como a BR-040 e BR-381 registram
fluxo ininterrupto de caminhdes trucados de alta tonelada. O escoamento de cargas
extremamente pesadas envolve riscos severos de tombamento, falhas nos sistemas de frenagem
e colisdes de alto impacto, resultando em contaminagao atmosférica por poeira, custos asfalticos
recorrentes e tragédias viarias, exemplificadas por acidentes de grande propor¢do como o
ocorrido na BR-251, em Minas Gerais, que levou a morte de 39 pessoas, motivando a
responsabilizagdo criminal dos envolvidos pela tragédia (CNN Brasil, 2021).

5, CONCLUSOES

Dessa forma, a analise dos resultados evidencia o paradoxo central da Lei n® 13.540/2017:
embora tenha sido altamente benéfica ao aumentar expressivamente o nimero de municipios
atendidos (salto de aproximadamente 2.000 para mais de 3.300 localidades) ¢ descentralizar
bilhdes em recursos, sua logica desconsidera as localidades submetidas aos severos danos
humanos, vidrios e econdmicos do transporte rodoviario de minérios.

Ao condicionar o repasse dos 15% apenas as infraestruturas declaradas pelas mineradoras
(ferrovias, dutos, portos e barragens) e atribuir alocagdo nula (0%) as rodovias, a legislacdo
deixa desprotegidos os municipios que suportam as mais severas externalidades negativas do
transporte por caminhdes, como as rotas de transbordo em Minas Gerais (incluindo a regido de
Brumadinho) e de rochas ornamentais no Espirito Santo.

Portanto, para que a CFEM cumpra integralmente sua fun¢do compensatéria e de equilibrio
federativo, revela-se indispensavel o aprimoramento do seu arcabougo normativo, incorporando
critérios de afetacdo viaria e promovendo metodologias técnicas precisas de mensuragdo dos
impactos territoriais.
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RESUMO

O aumento da geragdo de residuos eletroeletronicos, aliado a rapida obsolescéncia das Placas de
Circuito Impresso (PCls), torna a recuperagdo de materiais uma demanda estratégica para a
mineracdo urbana e a economia circular. As PCIs apresentam composi¢do altamente
heterogénea, contendo metais valiosos, polimeros e materiais cerdmicos, 0 que exige processos
eficientes de fragmentag@o e separacdo. Nesse contexto, a etapa de moagem ¢ fundamental para
promover a liberagdo dos constituintes e viabilizar as operagdes subsequentes de separacio
fisica, quimica e metaltrgica. Este trabalho apresenta a caracterizacdo da fragmentacdo de PCls
por meio de ensaios de compressdo, testes em moinho de facas e modelagem computacional via
método dos elementos discretos no sofiware Altair EDEM. Os resultados experimentais
indicaram forgas médias de ruptura de 290N para placas de memoéria RAM e de 486N para os
demais tipos de placas analisadas. Tais pardmetros subsidiam o dimensionamento de processos
de cominui¢do mais eficientes, contribuindo diretamente para o avango de solugdes sustentaveis
no contexto da mineragdo urbana e da economia circular.

Palavras chave: Placas de Circuito Impresso (PCls), Residuos eletroeletronicos, Moagem,
Mineragdo urbana.

ABSTRACT

The increase in electronic waste generation, combined with the rapid obsolescence of Printed
Circuit Boards (PCBs), makes material recovery a strategic demand for urban mining and the
circular economy. PCBs feature a highly heterogeneous composition, containing valuable
metals, polymers, and ceramic materials, which requires efficient fragmentation and separation
processes. In this context, the milling step is essential to promote the liberation of constituents
and enable subsequent physical, chemical, and metallurgical separation operations. This work
presents the characterization of PCB fragmentation using compression tests, knife mill testing,
and computational modeling via the discrete element method (DEM) in Altair EDEM software.
Experimental results indicated average fracture forces of 290N for RAM memory modules and
486N for the other analyzed board types. These parameters support the design of more efficient
comminution processes, directly contributing to the advancement of sustainable solutions in the
context of urban mining and the circular economy.

Keywords: Printed Circuit Boards (PCBs), Electronic waste, Comminution, Urban mining.
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1. INTRODUCAO

A crescente producdo e o descarte global de dispositivos eletronicos intensificam a busca por
solugdes eficazes para os Residuos Eletroeletronicos (REEE) (Forti, 2019). Nesse contexto, a
reciclagem das Placas de Circuito Impresso (PCIs) surge como desafio ¢ uma oportunidade.
As PCIs contém metais valiosos, como cobre, ouro e prata, além de polimeros e ceramicas,
formando um rico repositorio de recursos. Para viabilizar a recuperacdo desses materiais e
reduzir o impacto ambiental do REEE, torna-se relevante estudar as caracteristicas da
fragmentacdo de PCIs e assim tornar seu processamento mais eficiente, além de avaliar os
desafios desta abordagem com o intuito de remedia-las (Silva, 2025).

O reaproveitamento de PCls ¢ um campo multidisciplinar e que abrange desde a engenharia até
a gestdo de residuos (Grigorescu, et al., 2019; Peixoto, 2024). A cominui¢do controlada das
PCls permite a liberag@o e a posterior separacdo dos diferentes constituintes. Dessa forma, este
trabalho buscou contribuir para a sustentabilidade ambiental e fortalecer a economia circular ao
promover a caracterizagdo da resisténcia a compressdo das PCIs ¢ a modelagem da
fragmentacdo usando o Método dos Elementos Discretos DEM. Trabalhos como este sdo
importantes, pois a rapida evolugdo tecnologica amplia o volume e a diversidade das PCls,
tornando ainda mais urgente os aprimoramentos nos processos de recuperacdo de materiais
(Xavier e Ottoni, 2021).

2. OBJETIVOS

A finalidade da presente pesquisa foi caracterizar a cominui¢do de placas de circuito impresso
(PCls). Para tanto as PCIs foram caracterizadas respeito a resisténcia a compressao, cominuidas
em moinho de facas, adicionalmente foi calibrado o modelo de Bonded V2 para descrever a
fragmentacdo das placas no simulador EDEM.

3. METODOLOGIA

As amostras utilizadas neste trabalho foram divididas em duas categorias, a primeira foram as
placas de memoria RAM com dimensdes de 133,54 mm X 29,76 mm X 1,22 mm e massa média
de 21,66 g. A segunda categoria foram PCIs provenientes de computadores descartados,
previamente desmanteladas e cortadas em dimensdes semelhantes as das memorias RAM.
Os ensaios de compressao foram realizados na prensa Tecsistel Servus 30 kN, adaptada com um
suporte para fixagdo das PCIs ¢ um indentador de geometria triangular, ambos fabricados por
manufatura aditiva em acido polilatico (PLA) (Figura 01A). Foram utilizadas cinco amostras de
memoria RAM e cinco das demais PCls. Os dados de forca em func¢do do tempo até a ruptura
foram adquiridos por meio do software DM Viewer. Para reproduzir o ensaio, foi desenvolvido
um modelo computacional usando o método dos elementos discretos (DEM), no software Altair
EDEM, especificamente o modelo de ligacdo de particulas Bonde V2. O suporte e o indentador,
assim como o moinho de facas, foram desenhados no software SketchUp (Figura O01B).
As placas foram representadas por 297 particulas de Smm % 3 mm de area em formato
retangular, com massa e propriedades mecanicas equivalentes as das amostras reais.

Altair EDEM™ L__

(A) (B)

Fonte: Autores.

Figura 1: A) Suporte utilizado no Tecsistel Servus 30 kN B) Moinho de facas.
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Os ensaios de moagem foram realizados em um moinho de facas Willye Super Macro —
MSM610, equipado com quatro facas moveis e seis fixas, operando a 1720 rpm e poténcia
nominal de 800W. A alimentagdo foi realizada por meio de um alimentador continuo, com taxa
média de 14,47g/s. A vazdo massica de saida foi medida por uma célula de carga e a corrente
elétrica por um sensor de corrente, ambos desenvolvidos com a plataforma Arduino. Com base
nos dados experimentais, foi realizada uma nova simulagdo no Altair EDEM, utilizando um
modelo tridimensional do moinho e a amostra virtual de PCI, permitindo comparar os resultados
experimentais ¢ simulados quanto a poténcia consumida (Equagéo 01) para o ensaio de moagem
real; capacidade de processamento (Equagdo 02), energia especifica (Equacdo 03) e poténcia
mecénica angular (Equagdo 04) para o ensaio virtual.

P=IXV )

Q = Pincaio/ Q media (2)
0=E/m 3)
P=(w X T X m) /30 4)

Onde “P”: Poténcia util do motor (W);* Q”: Capacidade Massica Teorica (kg/h); “Pedio
Poténcia média do motor (J/s); “Omeaia”: Energia especifica média (J/Kg); “o”: Energia
especifica de quebra (J/Kg); “E”: Energia utilizada (J); “m™: Massa da PCI (Kg); “w”™:
Velocidade Angular (rpm); “T: Torque (Nm); = 3,14 .

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Caracterizacao das Placas de Circuito Impresso (PClIs)

Na Figura 02 sdo apresentados os resultados dos ensaios de caracterizagdo no equipamento
Tecsistel Servus 30 kN. Na Figura 02A, para as placas RAM, a for¢a maxima de ruptura foi de
290 N no tempo de 2,78s. Enquanto na Figura 02B a forca de ruptura foi de 486 N no tempo de
2,14s. Nestes ensaios foi possivel observar que os outros tipos de placas (OP) exigem uma
aplicagdo de forga maior para a fratura total, isto pode estar associado ao material FR-4
(composto de tecido de fibra de vidro e resina epoxi) que pode estar presente na composi¢ao da
placa e possuirem maior resisténcia. As simulagdes da quebra das placas foram proximas aos
ensaios reais, e os pardmetros do modelo de Bonded V2 correspondem a: 5,10° N/m* em
Normal Stiffness per unit area; 0 N/m* em Normal Range; 1,10°/m® em Shear Stiffness per unit
area; 0 N/m* em Shear Range; 5,10° Pa em Normal Strength; 5,10° Pa em Shear Strength; 1 em
Bonded Disk Scale. Os pontos maximos locais representam momentos de fratura das fibras de
vidro e fissuras internas. Ao alcangar o ponto critico e final das placas, ocorre a fratura
completa, onde a placa se divide em dois fragmentos.

600 600
—+RAM 1 RAM 2
500 RAM 3 RAM 4 500 ——OP1 OP2 —-—OP3 —~—OP4 ——OPS5 SIMULAGAO 2
——RAM 5 —-o—- SIMULAGAO 1
400 400
Z 300 g o
& 5
5 £
L 200 200
100 100 /
0 ° ; :
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5
0 05 1 1 "I?empo (5)2 25 3 35 Tempo (s)

Fonte: Autores.

Figura 2: A) Fratura das memorias RAM. Sendo “SIMULACAO 1”: Modelagem das placas de
RAM; B) Fratura das Outras Placas (OP). Sendo “SIMULACAO 2”: Modelagem das OPs.
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Através do calculo de energia especifica de quebra das amostras, foi possivel estimar uma
fragdo cumulativa, cujos resultados sdo evidenciados na Figura 03. Observamos que
aproximadamente 50 % das placas de memoria RAM fragmentou com energia aproximada de
80 J/Kg, enquanto os outros tipos de placas comegaram a se fragmentar apenas por volta dos
110 J/Kg. Para fragdes cumulativas de 0,9 (90%), nas placas de RAM, foi encontrada a maior
energia especifica de 163,8 J/kg; enquanto, para as outras placas, a maior energia especifica de
156,8 J/Kg. Nestes ensaios, foi possivel observar que, as placas de RAM foram as primeiras a
fraturar, mas exigiram mais energia especifica para que todas fossem fraturadas, enquanto os
outros tipos de PCIs precisaram de uma maior energia especifica de quebra nas primeiras
placas, porém uma energia menor para o total de placas. Para a fragdo cumulativa de 0,9, as
placas do tipo RAM apresentaram o maior valor de forga maxima registrada (163,8 N), ao passo
que os demais tipos de PCI atingiram o limite de 128,6 N. Nesses ensaios, observou-se que as
placas RAM iniciaram o processo de fratura precocemente; contudo, demandaram maior energia
especifica para a fratura total do conjunto. Em contrapartida, as demais PCls exigiram maior
energia especifica para o rompimento das placas iniciais, mas menor energia para a fratura
completa do lote. Para etapas mais avangadas de fragmentacdo, a composicdo das placas de
RAM e das outras placas necessitam de energias muito proximas umas das outras.

1
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Fonte: Autores.

Figura 3: Fragdo cumulativa da energia especifica de quebra das placas
de memoria RAM e outras placas.

4.2  Moagem de PCIs e Modelagem Computacional

Na Figura 04 s@o apresentados os resultados do ensaio real de moagem de PCls em moinho de
facas, onde foi possivel obter a poténcia (Figura 04A) e a massa acumulada (Figura 04B) no
Teste 01 e na simulagdo. Acerca da Figura 04A a poténcia média obtida do Teste 01 e da
simulagdo, da energia especifica média da PCI do tipo RAM, e da Equacdo 02, foi possivel
estimar uma capacidade massica de 6,76 kg/s (no Teste 01) e 3,44 kg/s (na simulagdo).
Na Figura 04B as amostras do teste 01 ficaram retidas no interior do moinho ou presas as suas
extremidades, devido a sua geometria, tornando necessaria a interrup¢do dos ensaios, o que
contribuiu para o pico do grafico em 0,1 Kg no tempo de 19s. Esse comportamento justifica a
adogdo de um pré-tratamento das PCls por meio de uma guilhotina, reduzindo-as a fragmentos
de aproximadamente 3 cm?® conforme proposto por Silva (2019). Também estdo em
concordancia com outros estudos sobre moagem de PCls, que apontam a fragmentacdo
controlada como etapa essencial para aumentar a liberagdo dos constituintes e a eficiéncia dos
processos de separagdo (Grigorescu et al., 2019; Peixoto, 2024).
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Figura 4: A) Poténcia elétrica do moinho de facas. B) Massa acumulada dos PCls.

5, CONCLUSOES

Os resultados mostraram que diferentes tipos de PCls apresentaram comportamentos distintos
durante a fratura, com as memorias RAM rompendo-se em média com 109,9 J/Kg de energia
especifica, e as demais placas em média de 120,9 J/Kg. Os ensaios experimentais, aliados as
simulagdes DEM, permitiram caracterizar pardmetros relevantes para a moagem, como
poténcias que se aproximavam dos 800 W em alguns momentos, capacidade massica de
processamento 6,76 kg/s e comportamento elastico do material, com um formato indequado
para a moagem direta, exigindo um pré-tratamento. Dessa forma, a metodologia proposta
demonstrou potencial para auxiliar no desenvolvimento de equipamentos mais eficientes e para
a reciclagem de residuos eletroeletronicos.

6. AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnologico
(CNPq) pela concessdo da bolsa de pesquisa, que possibilitou a realizacdo deste trabalho.
Agradecem ao Centro de Tecnologia Mineral (CETEM) pela infraestrutura e ao Laboratorio de
Conservacao e Alterabilidade de Materiais de Construgdo (LACON) assim como agradecem a
equipe técnica pelo apoio na realizagdo dos ensaios.

7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Silva, G. S. da. 2025. Desenvolvimento de processo hidrometalurgico para recuperagdo de
cobre de placas de circuito impresso. Disserta¢do (mestrado) — Universidade Federal do Ceara,
Programa de Pos-graduag¢do em Engenharia e Ciéncia dos Materiais, fortaleza, 2025.

Forti, V. O crescimento do lixo eletronico e suas implica¢des globais. Panorama Setorial da
Internet, n. 4, 2019. Disponivel em: https:/cetic.br/media/docs/publicacoes/6/
20191217174403/panorama-setorial-xi-4-lixo-eletronico-atualizado.pdf. Acesso em: 28 de Jul.
de 2025.

Xavier, L.H.S.M., Ottoni, M. (org). Mineragdo urbana: conceitos e andlise do potencial dos
residuos eletroeletrénicos. Rio de Janeiro: CETEM/MCTI. 2021.

Grigorescu, RM; Grigore, ME; lancu, L.; Ghioca, P.; lon, R.-M. Residuos de Equipamentos
Elétricos e Eletronicos: Uma Revisdo dos Métodos de Identificacdo de Materiais Poliméricos.
Reciclagem 2019, 4 , 32. Disponivel em: https://doi.org/10.3390/recycling4030032. Acesso
em: 27 jul. 2026.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 268


https://cetic.br/media/docs/publicacoes/6/20191217174403/panorama-setorial-xi-4-lixo-eletronico-atualizado.pdf
https://cetic.br/media/docs/publicacoes/6/20191217174403/panorama-setorial-xi-4-lixo-eletronico-atualizado.pdf
https://doi.org/10.3390/recycling4030032

Peixoto, R. de A. O. 2024. Remog¢do de metais em placas de circuito impresso de computadores
utilizando o processo de biolixivia¢do. Tese (Doutorado) - Universidade Federal de Uberlandia,
Programa de Pos-Graduagao em Engenharia Quimica. 120f. 2024.

SILVA, Emanuel Carlos Santana da. Placas de circuito impresso: levantamento da composi¢ao.
2019. 36 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Gradua¢do em Engenharia de Materiais) — Centro
de Tecnologia, Universidade Federal do Rio Grande do Norte, Natal, 2019.

TRIMBLE INC. SketchUp. Software de modelagem tridimensional. Versao 2025. Westminster,
CO, 2025. Disponivel em: https://sketchup.trimble.com/pt-br. Acesso em: 27 jul. 2026.

ALTAIR ENGINEERING INC. Altair EDEM Student Version. Software de simulagdo pelo
Me¢étodo dos Elementos Discretos (DEM). Versao 2025. Troy, MI, 2025. Disponivel em:
https://www.siemens.com/en-us/products/simcenter/fluids-thermal-simulation/edem/.  Acesso
em: 27 jul. 2026.

XXXIX Jornada de Iniciagao Cientifica e X Jornada de Iniciacdo em Desenvolvimento Tecnologico e Inovacio 269


https://altair.com/edem?utm_source=chatgpt.com
https://altair.com/edem?utm_source=chatgpt.com

	Ana Beatriz Barcelos Nogueira da Gama.pdf
	PRODUÇÃO E APLICAÇÃO DE BIOPOLÍMEROS NA BIOMINERAÇÃO
	PRODUCTION AND APPLICATION OF BIOPOLYMERS IN BIOMINING
	1.  INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÃO
	6.  AGRADECIMENTOS
	7.  REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Arthur Camargo Rocha(subst.).pdf
	5. CONCLUSÃO

	Diogo R. de S. Nogueira(1).pdf
	RESUMO
	ABSTRACT

	Henrique Moreno Ribeiro Alves.pdf
	1.      INTRODUÇÃO
	2.      OBJETIVOS
	3.      METODOLOGIA
	3.1.  Amostra
	3.2.  Ensaios de flotação

	4.      RESULTADOS E DISCUSSÃO
	5.      CONCLUSÕES
	6.      Agradecimentos
	7.      REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Isabelle Alves Paiva de Lima(subst.).pdf
	1.  INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVO
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÕES
	4.1. Esponja de Contato
	4.2. Análise Biológica
	4.3. FRX e MEV/EDS
	4.4. Recomendações para a Conservação

	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Janaína Davel dos Anjos.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.1.  Materiais
	3.2.  Caracterização do Resíduo de Perla Venata

	3.3.  Caracterização do Vidro Sodo-Cálcico
	4.1.  Caracterização do Resíduo
	4.2.  Caracterização do Vidro Produzido
	4.3.  Vidro Sodo-Cálcico Produzido

	5.  CONCLUSÕES
	6.  AGRADECIMENTOS

	Larissa Guerra.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVOS
	3. METODOLOGIA
	3.1. Amostras e Reagentes
	3.2. Flotação em Células Mecânicas - Escala MPP

	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1. Caracterização da Amostra
	4.2. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Reagentes Convencionais
	4.3. Flotação em escala contínua (MPP) – Coletor 1
	4.4. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Coletor 2
	4.5. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Resumo dos resultados

	5. AGRADECIMENTOS
	6. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Laura Oliveira Gomes.pdf
	Resumo
	A crescente geração de resíduos pela indústria siderúrgica representa um importante desafio ambiental, econômico e tecnológico, exigindo o desenvolvimento de alternativas capazes de promover sua valorização e reinserção em cadeias produtivas, pois apr...
	Abstract
	1. INTRODUÇÃO
	O crescimento da produção mundial de aço tem sido acompanhado por um aumento proporcional na geração de resíduos sólidos provenientes dos processos siderúrgicos. Durante as etapas de redução, refino, lingotamento e laminação são produzidos diferentes ...
	Nos últimos anos, diversos estudos têm demonstrado que a utilização de cargas minerais oriundas de resíduos industriais pode promover melhorias significativas nas propriedades mecânicas de compósitos, especialmente quando existe adequada compatibilida...
	Nesse contexto, os compósitos poliméricos surgem como uma alternativa, pois permitem combinar elevada resistência específica, menor massa, elevada resistência química e excelente estabilidade frente às intempéries. Entre as matrizes disponíveis, os po...
	2. OBJETIVO
	O objetivo desse trabalho foi desenvolver compósitos poliméricos estruturais destinados à fabricação de dormentes ferroviários sustentáveis, utilizando resíduos de aciaria como carga mineral em matriz poliuretânica derivada de óleo de mamona.
	3. METODOLOGIA
	A matriz polimérica empregada foi constituída por um óleo de mamona (Ricinus communis) e como fase dispersa foi utilizado resíduo sólido proveniente de uma usina siderúrgica, constituído predominantemente por óxidos metálicos característicos de resíd...
	4. RESULTADOS E DISCUSSÕES
	Na Figura 1 estão apresentados os resultados da dureza superficial dos compósitos contendo diferentes frações mássicas de resíduo de aciaria. Observa-se que a incorporação da carga mineral exerceu influência significativa sobre o comportamento mecânic...
	A Tabela 1 apresenta os parâmetros colorimétricos L*, a*, b* e do brilho superficial (G) onde observa-se uma redução progressiva do parâmetro L* à medida que se aumenta o teor de resíduo incorporado à matriz poliuretânica, evidenciando o escurecimento...
	Figura 1: Dureza dos CPs.
	Os resultados dos ensaios de compressão (Figura 1) demonstram que a incorporação do resíduo de aciaria influenciou significativamente o comportamento mecânico dos compósitos.  De maneira geral, observou-se que o aumento do teor de carga promoveu modif...
	5. CONCLUSÕES
	Os resultados obtidos demonstraram a viabilidade técnica e ambiental da fabricação de dormentes ferroviários. A incorporação do resíduo siderúrgico como carga mineral possibilitou a valorização de um subproduto industrial de difícil disposição, contri...
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Livia Caetano.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVOS
	3. METODOLOGIA
	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1.  Caracterização Geológica e Petrográfica
	4.2.   Propriedades Tecnológicas e Cadeia Produtiva
	4.3.   Usos Arquitetônicos, Culturais e Religiosos
	4.4.   Geopatrimônio e Outros Elementos de Valor Associados

	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Maria Luiza Alves de Matos Reis.pdf
	AVALIAÇÃO DA POTENCIAL OCORRÊNCIA DE ELEMENTOS TERRAS RARAS ADSORVIDAS EM ARGILAS IÔNICAS NO COMPLEXO ALCALINO DE TANGUÁ-RJ
	Maria Luiza Alves de Mattos Reis
	Resumo
	Abstract

	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVO
	3. METODOLOGIA
	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS]

	Mariana Barcellos_versão modificada.pdf
	Palavras chave: Granada; MEV-EDS; spessartina; gondito; anfibolito; pegmatito.
	Keywords: Garnet; SEM-EDS; spessartine; gondite; amphibolite; pegmatite.

	Pablo Teixeira.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1.  Difração de Raios X (DRX)
	4.2.  Fluorescência de Raios X (FRX)
	4.3.  Capacidade de Troca Catiônica (CTC)
	4.4.  Análises Termogravimétricas (TG/DTG)
	4.5.  Ensaio de Inchamento

	5.  CONCLUSÕES
	6.  AGRADECIMENTOS
	7.  REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS


	Ante capa ficha catalografica e prefácio_Bertolino23-09.pdf
	Presidência da República
	Luiz Inácio Lula da Silva
	Presidente
	Ministério da ciência, Tecnologia E INOVAÇÃO
	Luciana Santos
	Ministra de Estado
	CETEM – CENTRO DE TECNOLOGIA MINERAL
	Silvia Cristina Alves França
	Diretora
	Robson Araujo D´Avila
	Coordenador de Administração - COADM
	Andréa Camardella de Lima Rizzo
	Coordenadora de Planejamento, Gestão e Inovação - COPGI
	Paulo Fernando Almeida Braga
	Coordenador de Processamento e Tecnologias Minerais - COPTM
	Marisa Nascimento
	Coordenadora de Processos Metalúrgicos e Ambientais - COPMA
	Leonardo Luiz Lyrio da Silveira
	Coordenador de Rochas Ornamentais - CORON
	Arnaldo Alcover Neto
	Coordenador de Análises Minerais - COAMI
	comissão institucional de iniciação científica
	Coordenador
	Dr. Luiz Carlos Bertolino
	Membros
	Thatyana Pimentel Rodrigo de Freitas
	Caroline Rodrigues dos Santos Brigido
	Felipe Emerson Andre Alves
	Kayrone Marvila de Alemeida
	Marcelo de Luccas Dourado
	comissão Externa de iniciação científica
	digitação
	Todos os textos, resultados e informações apresentadas nesta edição  são de inteira responsabilidade de seu(s) autor(es)
	editoração
	Valéria Cristina de Souza
	arte gráfica
	André Luiz Costa Alves

	Ante capa ficha catalografica e prefácio_Bertolino23-09.pdf
	Presidência da República
	Luiz Inácio Lula da Silva
	Presidente
	Ministério da ciência, Tecnologia E INOVAÇÃO
	Luciana Santos
	Ministra de Estado
	CETEM – CENTRO DE TECNOLOGIA MINERAL
	Silvia Cristina Alves França
	Diretora
	Robson Araujo D´Avila
	Coordenador de Administração - COADM
	Andréa Camardella de Lima Rizzo
	Coordenadora de Planejamento, Gestão e Inovação - COPGI
	Paulo Fernando Almeida Braga
	Coordenador de Processamento e Tecnologias Minerais - COPTM
	Marisa Nascimento
	Coordenadora de Processos Metalúrgicos e Ambientais - COPMA
	Leonardo Luiz Lyrio da Silveira
	Coordenador de Rochas Ornamentais - CORON
	Arnaldo Alcover Neto
	Coordenador de Análises Minerais - COAMI
	comissão institucional de iniciação científica
	Coordenador
	Dr. Luiz Carlos Bertolino
	Membros
	Thatyana Pimentel Rodrigo de Freitas
	Caroline Rodrigues dos Santos Brigido
	Felipe Emerson Andre Alves
	Kayrone Marvila de Alemeida
	Marcelo de Luccas Dourado
	comissão Externa de iniciação científica
	digitação
	Todos os textos, resultados e informações apresentadas nesta edição  são de inteira responsabilidade de seu(s) autor(es)
	editoração
	Valéria Cristina de Souza
	arte gráfica
	André Luiz Costa Alves

	Ana Beatriz Barcelos Nogueira da Gama.pdf
	PRODUÇÃO E APLICAÇÃO DE BIOPOLÍMEROS NA BIOMINERAÇÃO
	PRODUCTION AND APPLICATION OF BIOPOLYMERS IN BIOMINING
	1.  INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÃO
	6.  AGRADECIMENTOS
	7.  REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Arthur Camargo Rocha(subst.).pdf
	5. CONCLUSÃO

	Diogo R. de S. Nogueira(1).pdf
	RESUMO
	ABSTRACT

	Henrique Moreno Ribeiro Alves.pdf
	1.      INTRODUÇÃO
	2.      OBJETIVOS
	3.      METODOLOGIA
	3.1.  Amostra
	3.2.  Ensaios de flotação

	4.      RESULTADOS E DISCUSSÃO
	5.      CONCLUSÕES
	6.      Agradecimentos
	7.      REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Isabelle Alves Paiva de Lima(subst.).pdf
	1.  INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVO
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÕES
	4.1. Esponja de Contato
	4.2. Análise Biológica
	4.3. FRX e MEV/EDS
	4.4. Recomendações para a Conservação

	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Janaína Davel dos Anjos.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.1.  Materiais
	3.2.  Caracterização do Resíduo de Perla Venata

	3.3.  Caracterização do Vidro Sodo-Cálcico
	4.1.  Caracterização do Resíduo
	4.2.  Caracterização do Vidro Produzido
	4.3.  Vidro Sodo-Cálcico Produzido

	5.  CONCLUSÕES
	6.  AGRADECIMENTOS

	Larissa Guerra.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVOS
	3. METODOLOGIA
	3.1. Amostras e Reagentes
	3.2. Flotação em Células Mecânicas - Escala MPP

	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1. Caracterização da Amostra
	4.2. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Reagentes Convencionais
	4.3. Flotação em escala contínua (MPP) – Coletor 1
	4.4. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Coletor 2
	4.5. Flotação em Escala Contínua (MPP) - Resumo dos resultados

	5. AGRADECIMENTOS
	6. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Laura Oliveira Gomes.pdf
	Resumo
	A crescente geração de resíduos pela indústria siderúrgica representa um importante desafio ambiental, econômico e tecnológico, exigindo o desenvolvimento de alternativas capazes de promover sua valorização e reinserção em cadeias produtivas, pois apr...
	Abstract
	1. INTRODUÇÃO
	O crescimento da produção mundial de aço tem sido acompanhado por um aumento proporcional na geração de resíduos sólidos provenientes dos processos siderúrgicos. Durante as etapas de redução, refino, lingotamento e laminação são produzidos diferentes ...
	Nos últimos anos, diversos estudos têm demonstrado que a utilização de cargas minerais oriundas de resíduos industriais pode promover melhorias significativas nas propriedades mecânicas de compósitos, especialmente quando existe adequada compatibilida...
	Nesse contexto, os compósitos poliméricos surgem como uma alternativa, pois permitem combinar elevada resistência específica, menor massa, elevada resistência química e excelente estabilidade frente às intempéries. Entre as matrizes disponíveis, os po...
	2. OBJETIVO
	O objetivo desse trabalho foi desenvolver compósitos poliméricos estruturais destinados à fabricação de dormentes ferroviários sustentáveis, utilizando resíduos de aciaria como carga mineral em matriz poliuretânica derivada de óleo de mamona.
	3. METODOLOGIA
	A matriz polimérica empregada foi constituída por um óleo de mamona (Ricinus communis) e como fase dispersa foi utilizado resíduo sólido proveniente de uma usina siderúrgica, constituído predominantemente por óxidos metálicos característicos de resíd...
	4. RESULTADOS E DISCUSSÕES
	Na Figura 1 estão apresentados os resultados da dureza superficial dos compósitos contendo diferentes frações mássicas de resíduo de aciaria. Observa-se que a incorporação da carga mineral exerceu influência significativa sobre o comportamento mecânic...
	A Tabela 1 apresenta os parâmetros colorimétricos L*, a*, b* e do brilho superficial (G) onde observa-se uma redução progressiva do parâmetro L* à medida que se aumenta o teor de resíduo incorporado à matriz poliuretânica, evidenciando o escurecimento...
	Figura 1: Dureza dos CPs.
	Os resultados dos ensaios de compressão (Figura 1) demonstram que a incorporação do resíduo de aciaria influenciou significativamente o comportamento mecânico dos compósitos.  De maneira geral, observou-se que o aumento do teor de carga promoveu modif...
	5. CONCLUSÕES
	Os resultados obtidos demonstraram a viabilidade técnica e ambiental da fabricação de dormentes ferroviários. A incorporação do resíduo siderúrgico como carga mineral possibilitou a valorização de um subproduto industrial de difícil disposição, contri...
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Livia Caetano.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVOS
	3. METODOLOGIA
	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1.  Caracterização Geológica e Petrográfica
	4.2.   Propriedades Tecnológicas e Cadeia Produtiva
	4.3.   Usos Arquitetônicos, Culturais e Religiosos
	4.4.   Geopatrimônio e Outros Elementos de Valor Associados

	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

	Maria Luiza Alves de Matos Reis.pdf
	AVALIAÇÃO DA POTENCIAL OCORRÊNCIA DE ELEMENTOS TERRAS RARAS ADSORVIDAS EM ARGILAS IÔNICAS NO COMPLEXO ALCALINO DE TANGUÁ-RJ
	Maria Luiza Alves de Mattos Reis
	Resumo
	Abstract

	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVO
	3. METODOLOGIA
	4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
	5. CONCLUSÕES
	6. AGRADECIMENTOS
	7. REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS]

	Mariana Barcellos_versão modificada.pdf
	Palavras chave: Granada; MEV-EDS; spessartina; gondito; anfibolito; pegmatito.
	Keywords: Garnet; SEM-EDS; spessartine; gondite; amphibolite; pegmatite.

	Pablo Teixeira.pdf
	1. INTRODUÇÃO
	2.  OBJETIVOS
	3.  METODOLOGIA
	4.  RESULTADOS E DISCUSSÃO
	4.1.  Difração de Raios X (DRX)
	4.2.  Fluorescência de Raios X (FRX)
	4.3.  Capacidade de Troca Catiônica (CTC)
	4.4.  Análises Termogravimétricas (TG/DTG)
	4.5.  Ensaio de Inchamento

	5.  CONCLUSÕES
	6.  AGRADECIMENTOS
	7.  REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS





