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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.
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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).
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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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