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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo apresentar o desenvolvimento do projeto de caracterizagio tecnologica do rejeito da
Mineragio Rio do Norte, visando a obtengio de um concentrado de titanio de valor comercial,

A Mineragio Rio do Norte, maior produtora individual de bauxita no mundo, localiza-se em Porto Trombetas,
estudo do Pard, e tem uma produgdo prevista de 17.4 MTPA para 2005 Este produto gerard uma massa de rejeito de
aproximadamente 7.8 MTPA. Para avaliagdo inicial do titdnio contido no rejeito. foram coletadas amostras. no periodo
de novembro/2004 a dezembro/2004. para andlise quimica por Tuorescéneia de raio-X ¢ plasma (feita por laboratorio
externo), Os resultados obtidos. bastante proximos ¢ com teores econdmicos, permitiram a cfetivagdo do projeto de
caracterizagdo tecnologica. a partir de margo/2005,

Foram coletados cerca de 150 kg de amostra para o estudo. A primeira ctapa consistin na caracterizagio fisica,
quimica ¢ mineralogica do rejeito, com énfase nos minerais portadores de titanio. Coneluida esta etapa, serdo iniciados
os trabalhos de bancada, para indicagdo das alternativas de rotas de processo para obtengdo de concentrado de titinio. A
totalidade dos concentrados de ttanio hoje obtidos sdo com material de granulometria grosseira, ¢ o grande desafio
dessa etapa serd o estudo de concentragdo em fragoes extremamente finas. com 95 % da alimentagio passante em 400
mesh.

Numa terceira etapa, serd feits uma avaliagio econdmica ¢ comercial do concentrado obtido. o que permitird uma
indicacdo clara para consccugdo das ctapas scguintes. A recuperagio do titdnio contido no rejeito. de acordo com o
Plano de Exaustdo da Empresa, poderd constituir-se em valiosa receita adicional, além do impacto na massa de rejeito
gerada, que decresceria apds o aproveitamento do titanio,

Area lemdtica: caracterizagio de rejeitos
Palavras-chave: rejeitos: mineralogia: concentragdo de minerais pesados,
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1. INTRODUCAO

O titdnio. nono elemento mas abundante na crosta terrestre, possul as principais reservas localizadas na Australia,
Africa do Sul. Estados Unidos ¢ Noruega (ilmenita). Australia ¢ Adrica do Sul (rutilo) ¢ Brasil (anatisio), No Brasil, as
principais reservas esto localizadas na Paraiba (Mataraea) e ao longo da costa, principalmente nos estados da Bahia ¢
Espirito Santo.

O titdnio. face as suas propricdades de tenacidade, resisténeia i corrosio, opacidade, clevado ponto de fusdo, brancura,
alto indice de refragio ¢ alta capacidade de dispersao, possut diversilicado campo de utilizagao. Cerea de 96% dos
concentrados de titanio sio destinados a produgiio de pigmentos para a industria de tintas. sendo o restante empregado
na produgdo de esponja de titinio, carbetos, vidros ¢ cermicas especiis.

O rejeito gerado na Mineragio Rio do Norte, cerea de 7.8 MTPAL ¢ proveniente de uma alimentagdo na Usina de
Beneficiamento de cerca de 25,0 MTPAL com recuperagdo missica em torno de 70%. O rejeito, com cerca de 8 a 10%,
de solidos em peso. ¢ encaminhado para os reservatorios de rejeito diluido, € apos um processo de adensamento natural,
¢ bombeado para os reservatorios de rejeito espessado, ji com um pereentual de sélidos entre 30-32%. O estudo prevé o
possivel aproveitamento do titanio contido no rejeito logo apos sua geragio na Usina de Beneficiamento,

2, OBJETIVO

O ohjetivo desse trabalho ¢ realizar estudos de carcterizagio teenologica do rejeite da usina de Beneficiamento da
MRN, identificando os minerais portadores de titinio ¢ estmativa de particio entre eles, fornecendo subsidios para
avaliagdo das possibilidades e condigoes de sua concentragio por métodos de beneficiamento correntes.

3. AMOSTRAGEM DO REJEITO E AMOSTRA ESTUDADA

Para uma analise nicial do potencial do titanio contido no rejeito, for realizada campanha de amostragem durante o
periodo de novembro/2004 a janeiro/2005, com a coleta de 55 amostras. Cada amostra, diaria, era composta entre 18 a
20 incrementos.

As amostras [oram submetidas a dois métodos de andlise: Fluoreseéneia de Raio-X (realizada no Laboratorio da MRN)
e Plasma ( Laboratorio externo). Os resultados mdicaram um teor médio de 3,65% de TiO, (Fluorescéncia de Raio-X) ¢
3.76% de TiOs (Plasma). A eoleta de amostra para o8 trabalhos de caracterizagiio teenologica foi realizada no 17
semestre de 2005, e o amostra for enviada na forma de uma polpa com porcentagem de solidos em torno de 10%, sendo
que os solidos apresentam granulometrin com 85 a 95% passante em 635 malhas (20 micrometros), de acordo com
dados de controle operacionais relativos ao periodo de janciro e fevereiro/2005, A amostra estudada foi submetida a
analises quimicas com determinagdo de ALOy. 8i0)s, FesOs, TiO; e perda ao fogo, contorme resultados apresentados na
Tabela |

Tabela [ - Resultados de analises guimicas da amostra estudada

Teores (")
AlLO), Feal)y 510, Ti(), PF
36.5 20,3 26,0 393 16,9

Um massa maior de amostra, cerea de 120 kg de solidos, foi coletada apos a caracterizagio tecnologica parcial da
amostra, para os ensaios de beneliciamento.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental adotado, exposto na Figura [ compreendeu as seguintes atividades:

e Quartcamento da polpa com tomada de aliquotas para as diversas anilises quimicas da amostra Tal Qual.

*  Analise granulométrica por espalhamento de luz laser de baixo angulo (difragdo laser: Malvern MMS).

o Classificagdo granulométrica em circuito com dois ciclones de 25 mm (pressdo de 25 ¢ 45 psi), com geragio de
trés produtos (Under 1. Under 2 ¢ Over), analises quimicas e estudos em microscopia eletronica (MEV) com
microanilise por EDS das fragoes geradas.

e Peneiramento do Under 1 em 0,020 mm (635#).

o Separagio em liquido denso (d = 2,95 g/em') das fragoes de underflow dos ciclones (10,020 mm, Under 1 ¢
Under 2), analises quimicas ¢ por difragdo de raios X dos produtos gerados.
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e Scparagoes magnéticas a umido no WHIMS (Wet High Intensity Magnetic Separator) da amostra Tal Qual.
com vanagoes de intensidade de campo (5 ¢ 9 kGauss) ¢ meio de separagio (palha 18 de ago n" 2 ¢ 1ela
expandida fina - TEF). andlises guimicas dos produtos obtidos,

AMOSTRA
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— -
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Figura | - Esquema de procedimento experimental adotado

Notar que os resultados de microanalises sdo apresentados sem nonmalizagio, pois muitas das fases minerais presentes
sdo hidratadas com conseqiiente fechamento analitico baixo na metodologia aplicada, o qual nio dosa hidrogénio.
Destaca-se, ginda, que para o mineral gibbsita os dados de microanalises foram mantidos em elementos quimicos e nio
em oxidos como para as demais cspécies minerais, devido ao lato deste mineral mostrar relagées entre Al ¢ O bastante
diversas, ou seja AO=1:1 versus ALO-2:3 no ALO..

5. RESULTADOS OBTIDOS
5.1 — Distribui¢do Granulométrica

A amostra em polpa, tal qual recebida. submetida 4 classificagio por hidrociclonagem complementada  por
peneiramento em 0,020 mm (635 malhas) apresentou a distribui¢do granulométrica ¢ de teores da Tabela 11,
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Tabela [ - Distribuigdo de teores na granulometria

Frago Yo Peso Teores (%) Distribui¢iio na amostra(‘?ﬂ’:}r
retido  acabaixo | ALO, Fe:0, S0, TiOy PF | ALO,  Fe0, S0, TiO,
T 000mm | 75 925 | 537 170 481 141 272 14 111 64 27
under | 6.9 85,6 374 282 777 266 250 2,1 7 29 4.8
under 2 1.6 84.0 LAY 286 995 296 204 0.6 1.8 23 1.2
over 84,0 345 19,1 295 4,17 156 | 959 800 814 912
Total caleulado 100 RT 197 259 384 172 (0 100 100 100
Total dosado ‘ 36,5 203 260 393 169 | ]

A alumina mostra acentuado enrguecimento de teores na Iragio retida em 0,020 mm com tendéncia a menores teores
em diregdo 45 fragdes mais fnas. embor 96% do total existente na amostra se associe ao Over, O titdnio mostra
tendéncia a enriquecimento de teores para os granulometrias mais finas, de forma gque o Over carreia 91% do total da
amuostra apresentado teor de 4.17% com fator de eoriguecimento de 1OX em relagio a amostra Tal Qual. Os maiores
teores de ferro siio observados nas fragdes intermedidnias, ¢ a silica mostra acentuado enriquecimento nas fragoes finas;
cerca de 80% destes oxidos contidos na amostra Tal Qual se associam ao Over.

5.2 Separacdo Magnética

Os resultados dus separagoes magnéticas realizadas na amostra Tal Qual, em polpa. mostraram os resultados expostos
na Tabela 111, onde sc¢ observa nao ter ocorrido enriquecimento significativo do Ti em qualquer das condigoes avaliadas.

Tabela 11 - Resultados das separagdes magnéticas em WHIMS

Separagio em intensidade de campo de 5.000 Gauss

palha de 1a de ago n* 2 Tel expandida fina - T
Teores (%) Dixlr::uwio Teores (%) Dlslr:‘hnlgi.n
Produto Yo peso (%) Yo peso (%a)
ALy FeyOy  SiOy  TiOy | Fe,Oy TiO, AlLO,  Fe Oy SiOy TiOy | Fe,(Oy  TiO,
Mag 5A 59 9.2 600 ROI 223 | 17K 33 CR 22,6 48.1 117 243 | 232 [i%]
Nio Mag 5A 4.1 32 17,7 2.5 406 | 822 967 9.2 373 172 279 408 | 768 939
Total caleuludo 100 36,1 02 264 395 100 100 100 359 202 263 392 100 100
Total dosado 365 203 260 393 36.5 203 260 393
Separagio em intensidade de campo de 9.000 Gauss
palha de 13 de agon” 2 Tela expandida fina - TEF
= D iea
Teores (%) Dlstrihuir;ﬁu Teores (%) istr:l:u cdn
Produto % peso (Ya) Y peso (%)
ALO; Fey0,  Si0; TiO; | Fe,Oy  TiO, ALO,  Fey05 Si0Qy TiOy | Fe, 0y TiOy
Mag I7A K3 203 39,5 V02 243 | 245 Al 12.3 27.) 453 12,9 287 | 277 LR

Nao Mag 17A 91,7 379 66 276 406 | 755 949 877 377 16,7 279 409 723 912

Total caleulado 100 364 202 260 392 100 100 100 364 202 260 393 100 100
Total dosado 36,5 203 260 393 36,5 203 26,0 3,93

5.3 Separagiio em liquido denso

O produto afundado é essencialmente composto por oxido de lerro que atinge 60,9% Fe203 contendo ainda alguma
alumina. Verificou-se alguma concentragio do titdnio nos produtos alundados. em todas as fragdes granulométricas,
mas apenas 56% do total contido nas virias ragoes do Under se associam a este produto; o teor obtido neste afundado é
similar ao da amostra recebida, ou seja. 3,68% TIO2. O produto Mutuado concentra slumina ¢ perda ao fogo, sendo que
permancee com um teor de titinio gue varia de | a 2.75% TiO2 nas diversas fragoes de granulometria,
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5.4 Composicdo Mineralégica

A amostra estudada apresenta a composigio mineralogica exposta na Tabela IV,

Tabela IV - Composigiio mineralogica estimada da amostra estudada

| Minerais/grupos % em peso | Discriminagio

Gibbsita el ANOH ),

Quarteo | 8, Cristobalit, Si0.

Caolinita ¢ Nacrita 49 ALCSIAOL) (O,

Phillipsita tr KNaCaFeSi0,,39H .0

Oxi-hidrosidos de ferro 22 Hematita, ey, Croethita, Fety Oy
Oxrdos de utanio i Anatisio, Tio,

Outros 1 Zircio, Zrsi0)y

Forma de ocorréncia ¢ associagies minerais:

A gibbsita se apresenta em prdos liberados ¢ em griios mistos com alumino-silicatos ¢, mais frequentemente. com
oxidos de ferro, estes por vezes como inclusdes submicrometricas. A composigio quimica esta expressa na Tabela V,
mostrando teores variavels de 30 a 37% Al, sendo que contém Ierro associado d sua estrutura eristaling (teores < 2% Fe)
pudendo localmente atingir maiores. St e 11 tém presenga freqiiente na estrutura eristaling da gibbsita.

Os alumino-silicatos, identificados por difragio de raios X, sdo caolinita, com menor presenga de nacrita, ¢ provivel
presenga de phillipsita. Sob MEV se mostram como agregados de enistalitos em grios individualizados ou mistos com
wibbsita, normalmente com inclusdes micrométricas a submicroméiricas ou mesmo grios totalmente impregnados por
oxidos de ferro. A composigio guimica destes silicatos, exposta na Tabela V. indica fases com relagiio SiO2ALO; de |
a 1,2 distinguimdo-se algumas pelo elevado contendo de Terro (FeaO=30%) ¢ outras mais hidratadas com FeaOy=10%:
todos os alumino-silicatos mostram titanio associado com teores de 0,79 a 3,08, TiO,.

Tabela V - Composigio quimica semiquantitativa por EDS (% em peso)

Gibbsita Alumino-silicatos

Al Si Ti Fe (4] soma J ALOy  Si0y 8Oy Tis  Fe()y,  Soma

| S635A2 | 00 a4 042 ez w3 ono | |

+h35 A3 35,1 39 34 6ok | +635 PO 26N iy s LT7N 44 LER
+635 A4 ARE] 267 4l IR L] LRI T 4635 A6 a¥2 9 (0 ing .6
+635 AT T OSAR 057 LT M T3 “615 A8 3¥T 33 085 .6 5.1
+HISAl12 RE N1 - - 056 304 (a0 635 P1 152 1.0 - am 344 2
+HHIZ AL ERE - - (Lo 270 Hd ) +635 A4 7 158 s s 586 TAN
+635 A1R 129 JAN (hay 062 3K T3 +035 AlS E1 B na — RAL +.74 773
+635 P2 30 417 041 n.ex 347 T240 +0A5 AlT RIR1] 158 173 1.60 T2
underl A2 4.5 070 3L fiy.2 underl Al MLS ARD B2 5 va7 o § e
under] A3 129 LS50 Lo6  LER AT 7210 under2 P4 i L s 268 bl 713
underl AS 353 - - 031 315 670 under PR 203 34.2 - 2.0 436 (9.9
under? P2 He 409 3N Mo T44 | 635 P9 413 57.5 e LOS IR
under2 P5 49 - - k3 I 659
under P11 ¥ 1.7 (sl 200 356 ThE
Média = —_ — 1L 3T w99 Médin 293 34 —_ .21 15,9 b N—
Miximo T el4 Lo 395 35n 0.5 Miximo 413 S1.S - RIS 544 e
Minimo 30 A7 41 031 2740 64,0 Minimn o 180 - (.45 105 69,9

Nota: resultados expressos em elementos ¢ ndo normalizados
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Os oxi-hidroxidos de lerro dentilicados Toram hematita ¢ gocthita, sendo que ocorrem individoalizados em agregados
micro a criptocristalinos, sejin uma ou uma mescla das fases com presenga de porosidade/corrosdo/textura botrioidal. Os
grios analisados mostram presenga de alumina ¢ silica fanto associada 4 sun estrutura enistaling como devida a
associagdo de cristalitos de alumino-silicatos, fato observado em agregados de composigdo predominante hematitica ou
goethitica; praticamente todos apresentaram contetdo de titdimo cujos teores variaram de 0,57 a 5.35% TiC

Fabela VI - Composigio quimica semiquantitativa por EDS dos oxi-hidroxidos de Fe (% em peso)

1Knmtilu CGocthita
| ALO, Si0; TiO; Fe0, Soma —L.-\l;ll, Si0, SO, . Fe:0y Soma |

-—m_ﬁ " o1 Ir-h___ll_h" _N'J_’. __u;_s |_1'~\ el 7] .41 -“twl IE. 44.5_ ."-I.-I—[
‘ 35 PIA 16,9 137 (NS 617 g9, | |

1635 PS 123 (165 242 TLK LTS | I
| «63517 5.3 H9s 118 HEN 9,2 | 1635 A5 [l 2.06 |02 Th.2 H1.0
! rHIS AL 454 ety (N Rih ul4 |

RIS ALD 210 2l (1,57 RS0 L% |
U under! P2 5.3 3,31 8.4 Wl VGAS AU | w7s DHD DS 042 63.1 7.7
| under P3 1.6 1.33 67 X748 0l

umder 'h |7 250 079 02 9532 l

under? PY tl12 133 Rir 8 [ HAA3 AL Po13s 1.53 S.00 5.6 "7

under2 P12 Fti ()84 3 L1§]

'\h'-dr- 450 2.3; 141 . RS 9.7 Media 762 135 — 297 -hl.-l T?
| Mavimo 123 A85 418 LER 110} M imo 135 24K - 5335 76.2 Rl.1

| LMl [ = (142 51.6

Nota: resultados expressos em oxidos ¢ ndo normalizados

O anatasio for o mineral portador de titanio identificado por difragao de raios X, que ocorre na forma de grios liberados
de dimensdes maximas da ordem de 20 (fotomicrogratin 1) ¢. na maioria, de dimensdes micro a
submicrométricas: ocorre tunbém como inclusdes em erios de gibbsita associado ou ndo a oxidos de ferro
(fotommcrogralia 1), Por MEV-EDS (tabela VI verificou-se a presenga escassa de dxidos de ferro com teores da ordem
de 45 a 60% Fe2O3 contendo 20 a 35% TiO2 associados & sua estrutura cristalina,

Al, Si, O (Fe, Ti)

WD = 25mm Detector = QBSD Mag= 300K X

Fotomicregratias  Imagem de elétrons retroespalhados

A esquerdi Detalhie de grios de anatisio (A4 e P13),

A direita: Particula de alumine-silicatos contendo Ti e Fe: agregados de oxi-hidroxidos

de ferro de enistais submicrométricos; ¢ agregado de anatdsio (PS).

Figura 11 - Fotomierogralias  Imagem de elétrons retroespalhados
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Tabela VII - Composigdo quinmica semiquantitativa por EDS dos oxidos de Ti (% em peso)

MpO  ALO, Si0), P00  TiOy Fey()y Zr();  Soma

635 P9 = 132 230 .52 922 6y = 0
+635 P10 - 4.49 = 931 152 0.90 10
+Hi5 P11 - 203 hod (LR ysh 105 [l
underl A4 033 0.71 0,75 e Y59 e - [
underl PS (6% - — 931 6,24 - 1460
underl P10 - - e UK 4 |65 .- L]
undert P11 - - — —_ e 1.5 - 140
under! P12 . .29 44 64 237 . 11
under! P13 - UK.7 1.30 - L]
under2 P3 0,59 283 =3 LX) 123 = 101
under2 P10 130 121 — 043 257 056 100
Médiu — — -— _— 95.7 F Bk -— 100
Maximo 444 R 7 .24 - [L{H]
Minimo — 0,29 — yr3 105 -— 100

Mot resultados expressos em oxidos ¢ ndo normalizados
Estimativa de partigio do titanio:

Verificou-se, entiio, que algumas das espeeies minerais matores constituintes da amostra contém teores significativos de
titdnio associado 4 sua estrutura cristalima, além da fase anatdsio onde este clemento ¢ o constituinte essencial,

O tiidnio na amostra estudada ocorre principalmente na forma de anatisio ¢, secundanamente associado d gibbsita,
alumino-silicatos ¢ oxi-hidroxidos de ferro como indicado na Tabela VI A estimativa apresentada se apdia nas
analises de MEV-EDS ¢ na composigio mineralogica da amostra, esta obtida a partir de andlises por difragio de rajos-
X.

Tabela VI - Esumativa da distribuigio de titanio nas diversas espécies minerais

Mineral/associagio Distribuigdo de Ti (%)
anatisio 6l a 65
gibbsita <5
alumino-silicatos 15420
oxi-hidroxidos Fe 10415 )

6. CONCLUSOES

6.1 Caracterizacio tecnolagica

O principal mineral componente € a caolinita — Al(Si,04) (OH)y — que perfaz 49% em peso da amostra ¢ ocorre sob
forma de agregados de cristais frequentemente associados com oxidos de ferro ¢, mais raramente, formando grios
mistos com gibbsita; tende a se concentrar nas fragdes granulométricas mais finas. As microandlises por MEV-EDS
indicaram a presenga de titdnio associado a estrutura cristalina da caolinita em teores variados de 0,85 a 3.08% TiO..

A segunda espécie em abundéncia, com proporgio de 24%, em peso da amostra, ¢ a gibbsita - AI{OH); — que ocorre em
grios liberados por vezes contendo inclusdes micro a submicrométricas de oxidos de ferro ¢ de titdnio; tende a se
concentrar na fragdo retida em 20 micrometros. Também a gibbsita mostrou ttinio associado & sua estrutura cristalina
em teores de 0068 a 1,77% Ti) (0,41 a 1,06%: Ti), além de Fe (< 4%) ¢ Si (= 6% Si).

Oxi-hidroxidos de ferro completam 22% da amostra (hematita - FeOy - ¢ gocthita - FeO(OH)), sendo que ocorrem em
agregados minerais com mescla das duas espécies associadas ou ndlo com outros minerais ou mesmo em agregados
monomineralicos; formam inclusdes na gibbsita ou nos agregados de caolinita. Independentemente de hematita ou
goethita, apresentaram Litdnio em sua estrutura cristaling, com teores obtidos por MEV-EDS de 0,57 a 5.35% TiO,.

O mineral de titdnio ¢ 0 anatasio. na forma de grios/agregados de enstalitos com dimensoes micro a submicrométricas e
raros graos atingindo 20 pm, mostrando tendéncia de concentragio nas fragoes granulométricas mans finas:  pode
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ocorrer como inclusdes em gibbsita ou em agrepados de caolinita,. A composigio quimica obtida por MEV-EDS indica
92 a 9% TiO; com ferro, silica ¢ aluminio na sua estrutura enstaling. Verificou-se a raro mineral com proporgoes de
50% Fea(, e 20-35% de Ti0s formando agregados com hematita. Apenas uma parcela de 60 a 65% do teor de TiO: do
material em estudo esti sob lorma de anatasio. ficando o restante associado 4 caolinita e aos Oxidos de ferro. tanto
hematita come goethita, com menos de 3%, contido na gibbsita.

Na classificagdo por hidrociclonagem verificou-se que 84% em peso da amostra estudada compuseram o Overtlow. o
qual continha 91% do Ti0O; total da amostra. Face as caracteristicas de tamanho de grios de anatisio estes se
concentram nesta (ragio que contém 95% do wotal de anatdsio da amostra.

As separagoes minerais realizadas nido lograram obter qualquer concentragdo significativa de titinio. Nas separagoes por
liguido denso o anatasio se concentrou junto com os oxidos de ferro nos produtos afundados que mantiveram teores de
titanio similares & amostra original. Nas separagdes magnéticas em alta intensidade via dmida (WHIMS) nio houve
seletividade devido as caracteristicas de suscepuibilidade magnética dos minerais componentes da amostra as quais se
somam a granulometria extremamente diminuta dos grios minerais.

6.2 Sugestdes para o beneficiamento

Face as caracteristicas de granulometria ¢ de composigdo mineralogica da amostra, o beneficiamento vislumbrado para
a concentragio do anatasio envolveria métodos que utifizam propriedades interfaciais, flotagdo ¢ floculagio seletiva,
explorando o fato de que os silicatos possuem superficie mais dcida que os oxidos. Os valores de recuperacio do titdnio
total do rejeito em estudo poderiam atingir patamares maximos de 50 a 60%, que se referem 4 parcela aportada pelo
anatdsio. a depender da performance do processamento, sendo que nio se deve esperar concentrados com teores de TiO,
acima de 95% (como verilicado nos grios de anatasio), estando estes sujeitos 4 seletividade da separagao que venha a
ser atingida na concentragdo do anatasio.

A alternativa de beneficiamento a ser avaliada em ctapa posterior de estudos envolve o processamento em separado de
duas faixas de granulometria, constando das etapas indicadas na Figura 111
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Figura 1 Fluxograma de beneticiamento sugerido
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