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RESUMO

Lateritos de niquel saprolitico sdo alimentados ao processo RKEF (Calcinador Rotativo
— Forno Elétrico) para a produgdo de ligas de ferro-niquel. Durante as operagdes de calcinagdo,
secagem e reducdo sao produzidos materiais pulverulentos que ndo sdo adequados para
permanecerem no circuito de operacao, de modo que sdo retirados do processo metalurgico,
aglomerados e extrudados a vacuo para posterior retorno a linha de produ¢ao. A aglomeragao
e posterior extrusao produz blocos coesos com granulometria e forma adequada para utilizagao
em processos metalirgicos promovendo aumento de eficiéncia da operacao industrial. Neste
trabalho foram realizados estudos de caracterizacdo quimica, fisica e mineralogica dos
constituintes destes aglomerados afim de avaliar o comportamento das fases minerais durante
as operacgdes de secagem e calcinagdo, ¢ assim contribuir com o entendimento no processo
pirometalirgico de obten¢do de ligas de ferro-niquel. A caracterizacdo envolveu ensaios
mineralogicos por difracdo de Raios-X (DRX), quimicos por Fluorescéncia de Raios-X (FRX),
térmicos por Termogravimetria (TG)/Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC), bem como
estudos fisicos de granulometria e morfoldgicos por Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV). Os aglomerados de niquel sdo constituidos de material pulverulento com tamanho de
particulas inferior a 100 pm e morfologicamente constituidos por graos subarrendados e
mineralogicamente compostos de lizardita-crisotila, como principais fases portadoras de niquel,
bem como trevorita, clinocloro e quartzo. Nesses extrudados SiO», Fe;O; e MgO sdo
predominantes e correspondem ao grupo das serpentinas sendo semelhantes as fases minerais
presentes no minério oriundo da mina alimentado ao processo RKEF e indicam a origem
saprolitica do mineral. Quando efetuado o tratamento térmico dos aglomerados, os compostos
hidratados de niquel lateritico foram os que apresentaram as principais modificagdes na sua
estrutura cristalina, ocorrendo a formacgao das fases forsterita, hematita, trevorita e enstatita. A
formacao de enstatita, forsterita e trevorita tem efeito deletério na redug¢dao do minério, podendo

gerar demandas energéticas maiores durante essa operacao.

PALAVRAS-CHAVE: FERRO-NIQUEL; LATERITO; EXTRUDADOS; RKEF



ABSTRACT

Laterites of saprolitic nickel are fed to the RKEF process (Rotary Kiln - Electric Furnace)
for the production of ferro-nickel alloys. During calcination, drying and reduction operations,
powdery material is produced that is not suitable to remain in the operating circuit, so that they
are removed from the metallurgical process, agglomerated and vacuum extruded for later return
to the production line. Agglomeration and subsequent extrusion produce cohesive blocks with
granulometry and shape suitable for use in metallurgical processes, promoting increased
efficiency in industrial operation. In this paper, studies of chemical, physical and mineralogical
characterization of the constituents of these agglomerates were carried out, in order to evaluate
the behavior of the mineral phases during the drying and calcination operations, and thus
contribute to the understanding in the pyrometallurgical process of obtaining ferro-nickel
alloys. The characterization involved mineralogical tests by X-ray diffraction (XRD), chemical
by X-ray Fluorescence (FRX), thermal by Thermogravimetry (TG) / Differential Scanning
Calorimeter (DSC), as well as granulometric and morphological studies by Scanning Electron
Microscopy (SEM). Nickel agglomerates are consisting of aggregates of powdery material with
particle sizes less than 100 um and morphologically comprised of sub-leased grains and
mineralogically composed of lizardite-chrysotile, as the main nickel-bearing phases, as well as
trevorite, clinochlore and quartz. In these extruded SiO2, Fe2O3 and MgO are predominant and
correspond to the group of serpentines being similar to the mineral phases present in the ROM
fed to the RKEF process and indicate the saprolitic origin of the mineral. When the heat
treatment of the agglomerates was carried out, the hydrated compounds of the lateritic nickel
ore were the ones that presented the main changes in its crystalline structure, favoring the
formation of the forsterite, hematite, trevorite and enstatite phases. The formation of enstatite,
forsterite and trevorite has a deleterious effect on the reduction of the ore, which may generate

greater energy demands during this operation.

KEYWORDS: FERRO-NICKEL; LATERITES; EXTRUDED; RKEF
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1. INTRODUCAO

O niquel (Ni) ¢ um dos mais importantes metais para a industria mundial. Como metal
essencial na industria de ligas metalicas, como a do ago, o niquel tem um papel importante em
milhares de produtos nas mais variadas atividades econdmicas presentes no mundo moderno
(NICKEL INSTITUTE, 2018). As ligas de niquel possuem caracteristicas metalargicas
importantes como alta dureza, boa ductibilidade e resisténcia ao calor (RAO et al., 2013).

O minério de niquel € encontrado em dois tipos de depositos: os sulfetos magmaticos e
os depdsitos lateriticos, atualmente 60% dos depositos sdo de niquel tipo lateritico e 40% de
depositos sulfetados. (OLIVEIRA, 1990a; USGS, 2018). O niquel de origem lateritica, apesar
de mais abundante, ¢ caracterizado por concentracdes baixas, e por vezes, antiecondmicas
apresentando-se associado a uma grande variedade de minerais tornando sua mineralogia
complexa (QUAST et al, 2017).

O Brasil ¢ um dos principais produtores de niquel, além de possuir a segunda maior
reserva do mundo (USGS, 2018). No estado do Para, na cidade de Ourilandia do Norte, opera-
se o empreendimento minero-metalurgico de Onga Puma que produz ferro-niquel para
aplicagdo na industria de ago inoxidavel. A mina de Onga Puma ¢ uma jazida de minério
lateritico saprolitica, sua operacdo iniciou no ano de 2011 e utiliza o sistema Rotary Kiln —
Electric Furnace (RKEF) (Calcinador Rotativo — Forno Elétrico, em portugués), operando
atualmente com uma linha de forno elétrico e duas linhas de fornos calcinadores rotativo, com
capacidade instalada de 27.000 toneladas por ano (VALE, 2018; OXLEY, SMITH; CACERES,
2016).

Dada as caracteristicas mineraldgicas complexas, a concentragdo de niquel lateritico € de
alto custo, sendo crucial a aplicagdo de metodologias que busquem maximizar a producao nas
plantas metalurgicas (RAO, 2013). A opera¢dao de aglomeracdo da fracdo fina gerada no
processamento do minério tem sido util para aumentar a eficiéncia da producdo (OXLEY,
SMITH; CACERES, 2016). O Projeto Onga Puma produz aglomerados de niquel como forma
de maximizar sua produgao de ferro-niquel.

A obtencdo de ferro-niquel a partir de minério lateritico em Onga Puma € realizado através
do processo RKEF. Durante o processo de operagao sao produzidos materiais pulverulentos
(<0,2mm) nas etapas de secagem, calcinacdo e redugao, estes materiais sao conduzidos a etapa
de aglomeracao e extrusdo (VALE, 2009).

O Calcinador e Forno Elétrico sdo reatores metalurgicos empregados na obtencgao dessas

ligas metalicas, cabendo ao primeiro calcinar o material com granulometria adequada e logo
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alimentar ao forno elétrico para a realizacdo de fusdo redutora em presenca de carvado vegetal
ou coque ¢ fundentes (CRUNDWELL et al, 2011). Durante os processos de calcinagdo e
redugdo os materiais devem possuir granulometria adequada para ndo serem arrastados pelos
gases que sao gerados nessas operagoes, reduzindo a eficiéncia dessas etapas (LIMA, 2016). A
calcinagdo realiza também uma pré-reducdo do niquel o que favorece a operagdo de redugao.

A presenca de finos ¢ comum no ciclo de produgdo de niquel a partir de minério lateritico
devido as caracteristicas da matéria prima. Buscando adequar a granulometria ¢ aumentar a
produtividade os materiais finos sdo coletados por meio do circuito de aglomeragao, operagao
de adequagdo granulométrica (CONTI SOUZA et al, 2015). Neste circuito € realizado uma pré-
mistura do p6 com agua, logo produzindo aglomerados extrudados que sdo realimentados ao
calcinador.

Atualmente existem poucos, embora importantes, estudos sobre a geologia e mineralogia
do niquel da Provincia Mineral Carajas, € no meio académico ainda carecem estudos minero-
metalirgicos nos aglomerados de niquel produzidos pela operadora da planta de minero-

metaltrgica implantada na regido.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

O presente trabalho buscou avaliar o comportamento mineral6gico, quimico e fisico dos
aglomerados extrudados de niquel durante as etapas de secagem e calcinacdo buscando
identificar como as alteracdes ocorridas influenciam o processo metalirgico nas plantas de

obtengdo de Ferro-Niquel.

2.2.  Objetivos Especificos

a) Caracterizar quimico, fisico e mineralogicamente os aglomerados extrudados de
niquel,

b) Determinar a fase portadora de niquel nos aglomerados;

C) Identificar as transformacdes de fase presentes nos extrudados quando

submetidos a tratamento térmico.
d) Avaliar a influéncia metalurgica dos extrudados de niquel na secagem e na

calcinacao.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1. A lImportancia do Niquel

O niquel (Ni) ¢ um metal de transicdo, de ocorréncia natural, solido a temperatura
ambiente sendo o quinto elemento mais abundante da crosta terrestre. Possui caracteristicas
metalirgicas importantes e ¢ usado largamente na producdo de ligas metalicas. Atualmente, o
niquel ¢ usado em mais de 300 mil produtos de consumo nas mais diversas areas como a
industrial, militar e aeroespacial. Cerca de 65% do niquel ¢ usado na manufatura de ago
inoxidavel; 20% ¢ usado em ligas ndo-ferrosas; cerca de 9% em placas e 6% utilizado em
moedas, eletronicos, baterias e similares (NICKEL INSTITUTE, 2018).

A utilizagdo do niquel para a fabrica¢do de ligas metalicas da-se por que ele proporciona
a liga propriedades anticorrosivas e mecanicas importantes (NIETO; CARDU, 2013;
CHOUDHURY; EL-BARADIE, 1998). Devido a sua importancia, no ano de 2011 o
Departamento Americano de Energia (DOE) incluiu o niquel no relatorio de Materiais
Estratégicos Criticos com o objetivo de determinar a importancia do metal no uso de
tecnologias ecologicamente corretas e informar sobre o risco de demandas superiores a
produgdo mundial (DOE, 2011).

Dentre os elementos constituintes da crosta terrestre o niquel figura como o 24° mais
abundante, enquanto elementos como Fe, Si, O e Mg somam mais de 90% dos elementos

constituintes (MOSKALYK; ALFANTAZI, 2002).

3.2. Geologia do Niquel

O niquel pode ser encontrado em dois principais tipos de depodsitos, os magmaticos e os
depositos do tipo lateritico, este elemento possui grande afinidade geoquimica com o Fe e com
o Co, sendo concentrado em minerais ferromagnesianos silicatados por substituicdo com ions
de Fe?" possuindo grandes concentragdes em olivinas, espinélios e ortopiroxenios, indicando
assim sua alta afinidade de concentragao durante os processos de fracionamento e cristalizagcdo
do magma. A concentracdo média na crosta de 75 ppm enfatiza ainda sua baixa afinidade
litosférica, principalmente quando comparado com a concentra¢do médias em rochas de origem
mantélica, tendo uma concentracdo média de 1450 ppm em rochas ultrabasicas e de 3000 ppm
em dunitos. (BURNS, 1970; TUREKIAN, 1978)

Os depésitos de niquel magmatico sdo os depodsitos primarios de niquel, formado a partir
de processos magmaticos, estes depositos sdo encontrados na base de corpos maficos e

ultramaficos, sendo suas rochas hospedeiras comumente derivadas a partir de colocagdo e



17

solidificagdo de magma mantélico (BARNES; LIGHFOOT, 2005). O niquel pode se combinar
com o enxofre e eventualmente com arsénio, ferro e cobalto, para formar sulfetos e
sulfoarsenicos (pentladita, bravoita,...), os principais representantes desse tipo de formagao sao
os depositos complexos estratificados de Sandbury (Canadd) e os depdsitos de komatiitos na
Australia, onde na presenga de um magma ferromagnesiano silicatado, ocorre a segregagao por
imiscibilidade do melt sulfetado com o silicatado, permitindo a concentracdo por gravidade dos
minerais sulfetados, concentrando o niquel na base do sistema magmatico (TRESCASES, 1997)

Os depositos lateriticos sao formados mediante processos de intemperismo de rochas
e/ou minerais portadores de niquel. A composi¢do quimica de cada depdsito € produto do
processo intempérico e a composi¢ao da rocha-mae (RICHARDSON et al., 1981). Os minerais
portadores de niquel quando expostos em superficie sdo serpentinizados, como resultado dos
processos de alteragao hidrotermal promovido pelo intemperismo. A serpentinizagao envolve a
hidrolise e a transformagao de minerais ferromagnesianos como olivina e piroxénio, produzindo
fluidos ricos em H?" e minerais secundarios (HOLM et al, 2015).

Durante o intemperismo, as olivinas ((Mg,Fe),Si0,) e os piroxénios ((Mg,Fe)SiOs) sdo
dissolvidos, tendo cada elemento constituinte destes minerais um comportamento distinto nas
fases seguintes. O Mg ¢ altamente soluvel e ¢ rapidamente removido do perfil de alteracdo, o
Fe ¢ oxidado em Fe*" que é altamente insolivel em ambientes com pH abaixo de 3 e acumula-
se no perfil de alteracao sob a forma de goethita (FEOOH) ou hematita (Fe2O3) e o Ni substitui
parcialmente o Fe e/ou o Mg nas serpentinas (Mg, Fe)3;Si205(OH)4), cujo principais minerais
sdo crisotila, lizardita e antigorita, ou forma garnieritas, que sdo um grupo de minerais
filossilicatos niqueliferos de coordenacao trioctaédrica formado a partir da unido de duas séries
de minerais isomorfos, cada uma contendo um polo magnesiano e outro de niquel. (NAGANA
e PHENE, 1968; BRINDLEY, 1980; MUSTARD et al, 2005; OVUNG et al, 2017)

O niquel também pode ser encontrado em nddulos ocednicos, como oOxidos e
oxihidréxidos, sendo formados a grandes profundidades no leito ocednico. Os processos para
tratamento e extracao ainda estdo sendo avaliados (MOSKALUK; ALFANTAZI, 2002).

A tabela 1 apresenta os principais minerais portadores de niquel. A quantidade
percentual de niquel apresentado na tabela pode variar nos minerais, devido a substituigdes,
sendo apresentado o percentual tipico nestes minerios. A pentladita ¢ o mineral mais comum de
niquel de origem sulfetada. As séries da millerita, heazlewoodita e da linnaeita usualmente
ocorrem como constituintes menores. A serie dos arsenidos aparecem em alguns minérios
sulfetados e em minérios de cobalto. A garnierita ¢ o mais abundante portador de niquel em

minérios silicatados. A limonita niquelifera € um termo popular usado para se referir a 6xidos
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de ferros contentores de niquel pouco e sem cristalinidade, o contetido de dgua presente na

limonita varia largamente (BOLDT, 1967).

Tabela 1 -Minerais portadores de niquel e seu percentual teorico.

Férmula Niquel (%)

Sulfetos

Pentladita (Ni, Fe)oSs 34,22

Millerita NiS 64,67

Heazlewoodita NisS; 73,30

Linnaerita (grupo) (Fe, Co, Ni)3S4 Variavel

Polidimita NizS4 57,86

Violarita NiFeS4 38,94

Siegenita (Co,Ni)3S4 28,89

Arsenicais

Niccolita NiAs 43,92

Maucherita NiiAss 51,85

Rammelsbergita NiAs 28,15

Gersdorffita NiAsS 35,53
Antimonicos

Breithauptita NiSb 32,53
Arsenatos

Annabergita NizAs,05.8H,0 28,49
Silicatos e 6xidos

Garnierita (Ni, Mg)6Si4019(OH)s Variavel, mas superior a

47%

Limonita niquelifera (Fe, N1)O (OH).nH,O Variavel, mas inferior a 2%

Fonte: Boldt (1967); BGS (2008).

3.3. Niquel Lateritico

Lateritos sdo rochas formadas através do intenso intemperismo de rochas preexistentes
sob condigdes tropicais ou equivalentes, rico em 6xido de Fe e/ou Al e pobre em Si, Mg e K,
podendo ser compactos, macicos, coesos € incoesos, terrosos ou argilosos e de coloracao
variada (EGGLETON, 2001; COSTA, 1991). Por sua vez, o termo ‘“niquel lateritico” diz
respeito ao horizonte lateritico que possui concentracdes de niquel que sdo economicamente
exploraveis. (GLEESON et al., 2003).

Depositos de niquel lateritico se formam quase que exclusivamente pelo intemperismo de

rochas ultraméficas ricas em olivina ou em seus equivalentes serpentinizados com
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concentragdes iniciais variando entre 0,2 a 0,4% de niquel (FREYSSINET et al, 2005). Os
depositos de niquel lateritico podem ser classificados em a) depdsitos oxidados ou limoniticos:
possuem grandes concentragdes de oxihidroxidos de ferro, como a goethita (a-FeOOH),
ocorrem entre o meio e porgao superior do perfil de intemperismo; b) depositos esmectiticos ou
de argilo-silicaticos: com grandes concentracdes de esmectitas, tais como nontronita e
montmorilonita ferrosa, ocorrendo do meio para a zona superior do perfil de intemperismo, e ¢)
depositos de hidrosilicatos de Mg-Ni: possui grande concentracao de garnieritas, conjunto de
minerais portadores de niquel com uma coloragao verde brilhante, localizada na zona saprolitica
do perfil de intemperismo (WELLS et al., 2009).

Quando submetidas ao ambiente atmosférico as rochas comegam a se decompor, por meio
dos mecanismos de intemperismo quimico os elementos moveis sdo retirados no perfil de
alteragdo e elementos menos moveis podem ser concentrados, tais eventos permitem uma
concentragdo de niquel em valores entre cinco a vinte vezes mais do que aqueles inicialmente
presentes na rocha mae (RICHARDSON et al., 1981).

Um perfil tipico de um deposito de niquel lateritico ¢ indicado na Figura 1, sendo
composto por uma camada superior rica em ferro, que se acumula no perfil sob a forma de
goethita (FeOOH) ou hematita (Fe;O3), minerais altamente insoliveis em condigdes
apropriadas. A camada subsequente € composta pelo minério limonitico, caracterizado pelo alto
grau de intemperismo, altas concentracdes de 6xido de ferro e por concentracoes médias de
niquel, segue-se uma camada de transi¢do e logo em seguida se tem o saproélito, uma camada
parcialmente influenciada pelo intemperismo e com maiores concentragdes de niquel, este
sendo constituido por minerais silicatados formados durante o processo de laterizacdo. A zona
saprolitica pode ser subdivida em saprolito superior e inferior, tendo o saproélito inferior as
maiores concentracdes de minerais soliveis, sendo a base do perfil de alteracdo. Ao longo do
perfil de altera¢do ndo ocorre a completa separagao de ferro e niquel em duas zonas distintas, a
depender dos fatores climéticos que o corpo alterado foi submetido havera uma maior ou menor
concentragdo de niquel no perfil (BOLDT, 1967; TRESCASES, 1997).

A camada limonitica ¢ composta principalmente por goethita, gibsita e cromita. O
saprolito contém talco, quartzo, serpentina, olivina e garnierita. O minério de niquel lateritico

pode contem impurezas como Cr, Mn e Al (MOSKALYK e AKFANTAZI, 2002).
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Figura 1 - Perfil esquemadtico de niquel lateritico
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Fonte: Adaptado de OXLEY; BARCZA, 2013

Em rochas ultrabasicas portadoras de Ni o processo intempérico inicia-se das bordas para
o centro das olivinas que por serem formadas em mais altas temperaturas sao as mais suscetiveis
a alteragdo quando em ambiente atmosférico. As bordas desse mineral alteram-se, formando
uma camada de alteragdo de coloracdo marrom, quimicamente esta camada de alteragdo ¢ rica
em oOxido de ferro (Fe203) e 6xido de niquel (NiO), inicialmente esta camada ¢ formada por um
material amorfo a criptocristalino, posteriormente sendo cristalizado e formando goethita, apos
a obliteracdo das olivinas o processo de intemperismo segue de modo a formar o horizonte
saprolitico do perfil de alterag@o. Este processo inicia-se pela fragmentacdo da rocha mae o que
permite a percolagdo de solugdes, o que favorece o intemperismo quimico sobre a rocha mae.
Neste ponto pode haver variagdes no tamanho da camada a depender das condigdes ambientais,
em regides mais umidas ocorre uma maior mobilizagdo de elementos por meio de dissolugao,
favorecendo o horizonte limonitico em detrimento do horizonte saprolitico, de modo que € raro
encontrar concentragdes economicamente explordveis de niquel lateritico em planicies
sedimentares de 4reas tropicais, tendo em visto a alto grau de alteracdo que as rochas
ultramaficas foram submetidas, conforme indicado na Figura 2, outros fatores além do clima
podem favorecer a constituicdo de depdsitos subecondmicos, como a topografia local e o

tectonismo local (TRESCASES, 1997; DALVI et al., 2004).
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Figura 2 — variag¢des da espessura do horizonte limonitico no perfil de alteracao lateritico em func¢do das

condigdes ambientais locais.
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Fonte: Adaptado de Dalvi ef al., 2004

3.4. Mineralogia dos Depositos Lateriticos de Niquel

Os principais minerais constituintes de um deposito lateritico de Ni sdo aqueles
pertencentes ao grupo da serpentina, clorita e sepiolita tais como, mas ndo exclusivamente,
minerais da série lizardita-crisotila [(Mg3Si2O3(OH)4], antigorita [(Mg,Fe)3Si2Os(OH)4] e
cloritas [(Mg, Fe?");Al(Si3Al)O19(OH)s] (FREYSSINET, 2005). Crundwell et al. (2011),
descreve os principais constituintes mineraldgicos presentes nos perfis de niquel lateritico
(Figura 3). A alteracdo hidrotermal inicia-se pela percolacdo de 4gua contendo acidos orgénicos
e COz que dissolve o Fe, o Ni, o Mg ¢ o Si, os elementos mais moveis (como o Ni e o Si) sdo
movidos para baixo no horizonte, enquanto o Fe concentra-se ¢ oxida em contato com o ar,
precipitando-se sobre a forma de goethita, formando a capa superior do horizonte lateritico, o
ferricrete.

Abaixo desse horizonte o Fe, o Ni e algum Co podem ser precipitados formando goethita
com alguma substitui¢do do Fe por Ni e/ou Co na estrutura desse mineral, este segundo
horizonte ¢ chamado de limonitico. Um terceiro horizonte pode estar presente sendo constituido
por minerais argilosos do grupo das esmectitas, tal qual a nontronita. Quando este horizonte
nao se faz distinguivel dos demais as esmectitas podem estar presentes tanto no horizonte
limonitico quanto no horizonte saprolitico.

O horizonte saprolitico ¢ o mais importante do perfil de Ni lateritico, localiza-se acima
da rocha-mae alterada e apresenta os maiores teores de Ni. Apds a remobilizagdo das camadas
superiores o0 Mg e o Si se precipitam neste horizonte, formando minerais do grupo das

serpentinas. O Ni pode substituir o Mg, formando nepouita. A mistura de serpentina com
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minerais de Ni ¢ chamada de garnierita, caracterizados por sua coloragdo verde claro. Outros
minerais encontrados neste horizonte sdo os talcos, as cloritas e as sepiolitas, o Ni pode

substituir o Mg ou Fe desses minerais.

Figura 3 — Modelo de perfil de niquel lateritico.

Minerais Teores Médios
Perfil Lateritico Nome Comum o
Caracteristicos Fe Mg0 Ni Co
Ferricrete - Ferricrete Goethita >50 <0.5 <0.8 <0.1
Limonita Gosthita FeO(OH) |  40-50 0.5-5 0.8-1.5 0.1-0.2
Esmectita Nontronita 10-30 5-15 0.6-2 0.02-0.1
Serpentina
Saprélito Saprdlito CIor!ta_s
Sepiolitas 10-25 15-35 1.5-4 0.02-0.1
?
(]
o
3
Peridotito
Serpentinizado Rocha-mae Peridotito 5 35-40 0.3 0.01

Fonte: Adaptado de CRUNDWELL et al. (2011)

O grupo das serpentinas [(Mgs(Si2Os)(OH)4] constitui-se de um mineral silicato de
magnésio formado a partir da alteragcdo de olivinas em rochas ultraméaficas, ocorre em trés
formas diferentes: lizardita, antigorita e crisotila sendo diferenciadas por caracteristicas oticas.
Esses minerais por vezes sdo referenciados como garnieritas (Figura 3). O grupo das cloritas
[(Mg, Al, Fe)12(Si1, Al)sO20(OH)16] € representado por minerais filossilicaticos de habito lamelar,
cristalizando-se no sistema monoclinico e ocorrendo em processos metamorficos de baixo grau,
hidrotermal e diagenético sobre todos os tipos petrograficos, sendo produto de alteragdo de
silicatos como o anfibdlio, a granada, a biotita e piroxénios (DEER et a/, 2010).

O grupo das sepiolitas [Mg4SicO15 ¢ (H20)], silicato magnésio hidratado, ¢ composto por
minerais ortorrombicos, de hébito fibroso, comumente opaco ao microscopio, sendo um
mineral secundério associado as serpentinas. A formagao da-se através da alteracao das rochas
ultraméficas com concentragdes minimas de niquel. As rochas ultramaficas caracterizam-se por
ser subsaturadas em silicio, apresentando teores inferiores a 44% de Si, sendo geralmente ricas
em Fe, Mg e minerais como olivina e feldspatoides, representados por rochas como dunitos,

peridotitos, sienitos e outras (DEER et al, 2010).
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O Ni ¢ um metal de transi¢@o e apresenta caracteristicas quimicas similares as do Fe e Co.
O Ni concentra-se em minerais silicatados ferromagnesianos através da substitui¢do octaédrica
com o Fe?". As altas concentragdes de niquel em olivinas, espinélio e ortopiroxénio indica a
alta afinidade desse elemento com a formag¢ao de minerais durante a cristalizagdo fracionada
nos magmas (TRESCASES, 1997). Segundo Bruns (1970 apud TRESCASES, 1997), isso
ocorre devido a configuracio eletronica do Ni?* cuja coordenacdo octaédrica com atomos de
oxigénio é mais estavel do que aquelas formadas com atomos de Fe*" e Mg?*, promovendo a
substitui¢do desses elementos pelo Ni*" dos minerais resultantes das alteracdes das rochas

ultrabasicas.

3.5. Niquel no Brasil

As reservas de minério de niquel no Brasil sdo formadas predominantemente de depositos
lateriticos e estdo estimadas em 12 milhdes de toneladas distribuidas nos estados de Goias, Para,
Piaui, Minas Gerais e Sao Paulo. Os estados de Goias e do Para concentram mais de 86% das
reservas € 0s maiores € mais importantes depositos economicos de niquel no Brasil (MME,
2009; USGS, 2018).

Dados de 2016 indicam que a produgdo bruta de niquel naquele ano foi de 8,5 milhdes de
toneladas com teor médio de 1,5%Ni, com o total beneficiado de aproximadamente 275 mil
com teor médio de 28,5%Ni, gerando um montante de receita de comercializagdo na ordem de
R$ 2,5 bilhdes. (DNPM, 2018).

Devido o volume do minério movimentado, o minério lavrado no pais € beneficiado em
plantas na propria area da mina, de modo a racionalizar os custos, fazendo com que atualmente,
as minas em operacao possuam uma cadeia integrada de extragcdo-beneficiamento, cobrindo em
um s6 local toda a cadeia produtiva, desde a extragdo do minério até a produgao de ferro-ligas
(MME, 2009).

As plantas de extracdo e producdo de ferro-ligas estdo sobre o controle do Grupo
Votorantim, da Anglo American Brasil e da VALE, esta tltima operando os projetos Onga-Puma
e Vermelho. As plantas atuais compdem parques produtivos modernos e estando enquadrados

como plantas de grande e médio porte (MME, 2009; DNPM, 2018).
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3.6. Processos para a Extraciao de Niquel

3.6.1. Processos metalargicos a partir de niquel sulfetado

Os minérios de niquel sulfetado possuem em sua composicao, além do niquel, sulfetos de
cobre, cobalto e ferro, assim como alguns elementos do grupo da platina e sdo processados por
via pirometalirgica que produz metal diretamente a partir dos sulfetos. No processo
pirometalargico ¢ realizada a fundicdo do minério em fornos para que ocorra a ustulagao
(oxidagdo do enxofre) e produgdo de matte de niquel (uma liga metalica com até 20% de
enxofre) e uma escéria contendo ferro, predominantemente. O matte de niquel pode conter
ainda alguma concentracdo acessoria de cobre e cobalto. O ultimo passo ¢ o refino que pode
ser executada de varias maneiras, a figura 4 indica métodos comerciais que sao utilizados no
refino de niquel, onde se obtém niquel metalico com teor de pureza de 99,99% (CRUNDWELL,
2011; BNDES, 2015)

Comumente o refino do matte de niquel é realizado por meio de processos eletroliticos
ou de redugdo com hidrogénio. No processo carbonilico o matte ¢ granulado e reage com
monoxido de carbono para produzir niquel carbonilico, com pureza de até 99,7%. O niquel
refinado por meio do processo eletrolitico possui 99,9% de pureza, e junto com o niquel
carbonilico ndo classificados como produto de primeira classe, que constitui aqueles com
pureza de no minimo 99% de niquel contido e podem ser utilizados em qualquer aplicagdao
metalurgica; o ferro-niquel, o matte e os 6xidos e o sinter de niquel, sdo derivados contendo
entre 20% e 96% de niquel e sdo considerados de segunda classe, tendo utilidade na fabricagao
de aco inoxidavel e ligas de ago (ANDRADE et al., 2000).

Os métodos hidrometaltrgicos de refino de niquel lateritico ainda estdo em
desenvolvimento e ndo sdo largamente aplicados, alguns exemplos sdo os processos Activox®,
CESL, pilha de lixiviagao bioldgica e o processo de Voisey’s Bay. O processo Activox® utiliza-
se de granulometria fina (entre 80 e 10 um), como meio de “ativa¢do” da superficie mineral,
seguida por baixas temperaturas (100°-110°C) e baixa pressao (1000 kPa), em lixiviagao
oxidativa. O Ni e o Co em solu¢do sdo recuperados por extracdo com solventes seguido de
eletrodeposicdo (PALMER e JOHNSON, 2005). O Processo CESL utiliza-se de uma autoclave
com temperatura e pressao média (~150°C e ~1500kPa) no circuito de oxidacao e lixiviagdo e
depois utiliza extracdo com solventes e eletrodeposicao para a recuperagao dos metais (CHENG

e URBANI, 2015).
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A pilha de lixiviagdo bioldgica (bioheapleaching) utiliza-se os principios da pilha de
lixiviagdo adicionando microrganismos, estes microrganismos auxiliam na decomposi¢do e
favorecimento a recuperagdo (SAARI e RIEKKOLA-VANHANENT, 2012).

O processo de Voisey’s Bay ocorre uma pré-lixivagdo com cloro, seguida de lixiviagao
por pressdo em uma autoclave, seguindo de extracdo por solventes e eletrodeposicao para
recuperagdo do Ni e Co. (STEVENS et al.2009 apud CRUNDWELL, 2011). A Figura 4

apresenta as etapas de producao de niquel metalico a partir de niquel sulfetado.

Figura 4 - Fluxograma do processo minero-metalurgico de niquel sulfetado
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Fonte: BNDES, 2015

3.6.2. Processos metalargicos a partir de niquel lateritico

O niquel lateritico, dependendo do tipo de minério e teor de niquel, pode ser processado
por pirometalurgia ou hidrometalirgia. Dentre os minérios lateriticos, os que apresentam
elevados teores de Ni (>2%) e Mg (>10%) sdo adequados a pirometalurgia. Os minérios com
teores de Ni mais baixos (~ 2 %) sdo adequados a hidrometaltrgia, por meio da lixiviagdo acida
ou amoniacal, processo denominado como Caron (ANDRADE, 2000).

Atualmente sdo trés os processos comumente usados para a extracao de niquel a partir de
depositos lateriticos, o processo convencional pirometalurgico de reducdo de ferro-niquel

(FeN1/RKEF), o processo de lixiviagdo acida (Caron) e o processo de lixiviacdo sob pressao
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(HPAL — high pressure acide lixiviation, no inglés). Na figura 5 mostra-se o fluxograma dos

processos de producdo de niquel a partir de minérios lateriticos.

3.6.2.1. Processo pirometalurgico

O processo pirometalurgico convencional consiste nas operacdes de adequagdo
granulométrica, secagem, reducdo, fundi¢do e refino. A adequacdo granulométrica, feita por
meio da britagem, prepara o minério vindo da mina para a ser alimentado na planta metaltirgica,
onde o processo se inicia pela secagem. O objetivo do processo de secagem ¢ separar a agua do
minério através da evaporacdo. Durante a operagdo de secagem o material ¢ aquecido de modo
a favorecer o processo. No processo de aquecimento a energia ¢ transferida para o minério por
meio de convecg¢do, condugdo ou por radiacdao de algum material externo (LIMA, 2018). Trata-
se de uma opera¢do comum em plantas metaliirgicas onde gases aquecidos a algumas centenas
de graus passam através do minério. Comumente temperaturas em torno de 250°C sdo utilizadas

para niquel lateritico (ROSENQVIST, 2004; DIAZ et al., 1988).

Figura 5 - Resumo esquematico dos principais processos minero-metalurgicos de niquel lateritico.
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FONTE: BNDES (2015)

A principal reagdo quimica presente nesta etapa € o de evaporagao da agua
H>O(1) — H,O(g) AH = 2260kJ kg de H>O (1)
O processo de evaporacdo da agua ¢ endotérmico e requer calor, este ¢ produzido no

secador rotativo (CRUNDWELL et al., 2011).
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O material seco ¢ alimentado no calcinador, o objetivo dessa etapa ¢ a remocdo da
umidade e da 4gua estrutural, que ndo foi retirada na operacao de secagem, bem como realizar
areducdo do Fe’" para Fe?*. A calcinagio é um processo endotérmico, de retirada de 4gua, CO»
e outros gases estruturais e ¢ usado principalmente para a producao de 6xidos. As temperaturas
da calcinacdo sdo ao redor de 900°C (HECK, 2015). O niquel lateritico usualmente contem
quantidades consideraveis de dgua e outros volateis, normalmente superior a 45% entre
umidade e agua estrutural (ORTH; KERSTIENS, 2004).

Diferente da operacao de secagem, a calcinagdo utiliza altas temperaturas durante os
procedimentos. Para a retirada de 4gua estrutural de Al,Os, por exemplo, sdo necessarias
temperaturas superiores a 1000°C, em contraste, para FeCO3; e Mg(OH), temperaturas em torno
de 200°C sao suficientes. A calcinacdo ¢ um processo mais endotérmico que a secagem e €
utilizado para a pré-reducdo do niquel lateritico (ROSENQVIST, 2004).

De acordo com Crundwell et al (2011), as reagdes que ocorrem durante o processo de
calcinagdo de niquel lateritico sdo:

I.Evaporagdo de 4gua remanescente do processo de secagem:

H,0(1) — H20(g) 2)
II. Dessorcao térmica dos minerais lateriticos para 6xidos e H>O(g), de acordo com
as seguintes reagoes:
NizMgzSis010(OH)s — 3NiO(s) + 3MgO(s) + 4SiOa(s) + 4H,0(g) )
2FeOOH(s) — Fex0s(s) + HO(g) 4)
1. Pré-reducdao dos compostos metalicos, onde o carbono presente ¢ oriundo do
carvao adicionado nesta etapa.
C(s) + NiO(s) — CO(g) + Ni(s) ©)
CO(g) + NiO(s) — COx(g) + Ni(s) (6)
COx(g) + C(s) — 2CO(g) (7)
CO(g) + Fex03(s) — COx(s) + 2FeO(s) (8)
Ha(g) + Fe203(s) — H20(g) 2FeO(s) 9)

Ao mesmo tempo em que essas reagoes ocorrem a 800°C o solido produzido estd sendo
preparado para carregar o forno elétrico de redug@o. O minério calcinado € entdo alimentado no
forno elétrico.

Nos fornos elétricos ocorrem o processo de redugao carbotérmica, que ¢ uma reducao
quimica de um 6xido utilizando-se carvao e formando gés CO, para a produ¢dao de um metal.
Uma reagdo que descreve o processo ¢ dada por:

MeO + Cs) > Meqy + COyg) (10)
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Onde, Me corresponde ao metal alvo. Durante o processo ocorre a fusdo total da matéria
prima e através da imiscibilidade e de diferencas de densidades ocorre a separagdo liquido-
liquido, onde o metal, mais denso, ¢ separado da escéria, menos densa. (HECK, 2018) Trata-se
de um processo largamente utilizado na induastria metalurgica para obtengdo de metais primarios,
tendo como pré-requisito uma estabilidade menor do 6xido quando comparado a estabilidade
de CO e CO2 (RESTIVO; CAPOCCHI, 2000).

Crundwell et al (2011), indica que esta operagdo ocorre em temperaturas superiores a

1400°C. As reacdes quimicas presentes na reducdo de niquel lateritico em forno elétrico sao:

L A redugdo do 6xido de niquel em niquel metalico ocorre pela seguinte reagao:
NiO(s) + C(s) — Ni(s) + CO(g) (11)
II. A redugdo do 6xido de ferro em ferro metalico ¢ dada pela seguinte reacao:
FeO(s) + C(s) — Fe(s) + CO(g) (12)
II1. A formacao de ferro-niquel ocorre a 1450°C, com a seguinte reagao:
Ni(l) + Fe(s) — (Ni,Fe)(l) (13)
IV. A reacdo e fusdo dos 6xidos ndo reduzidos ¢ dado pela seguinte reacao:
2MgO + SiO; — 2Mg?" + Si04+ (14)

O ferro-niquel produzido na fundi¢do pode conter muitas impurezas, mais comumente,
enxofre, carbono, cromo, silica e fosforo que devem ser removidos afim de que o ferro-niquel
siga as especificagdes requeridas pelo mercado.

O processo de refino inicia-se pela retirada do enxofre, por meio de um processo chamado
dessulfurizacdo que ocorre sob condi¢gdes redutoras. A dessulfurizagdo ocorre pela adicdo de
NaxO ou CaO. Uma fonte de silica ¢ utilizada para reagir com o oxigénio, a reagdo entre o
enxofre e o 6xido de sodio ¢ apresentado abaixo:

3Na,0(s) + 2S(s) + Si(s) = 2Na»S(s) + Na»SiOs(s) (15)
O segundo passo no processo de refino ¢ operado sob condi¢des oxidantes. Ar € soprado
através do metal que oxida o cromo e a silica remanescente, produzindo escoria rica em silica.
Apos isso, cal ¢ adicionada para reduzir a concentragdo de foésforo, conforme a equacao abaixo,
e o carbono ¢ eliminado principalmente como monoxido de carbono (JOSEPH e BOLDT, 1967).

2P(s) + 5FeO(s) + 4Ca0(s) = CasP204(s) + 5Fe(s) + 3/2 Ox(g) (16)

3.6.2.2. Processo de Lixiviagio sob Pressio Acida (HPAL)
O processo HPAL é comumente utilizado para minérios limoniticos que possuem

grandes concentragdes de ferro e baixas concentragcdes de Mg e Si. O processo inicia-se com a
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adequagdo granulométrica e classificagdo, onde o minério ¢ avaliado se pode ser beneficiado
por classificagdo e a fragdo rica em silica ¢ separado do minério.

Em seguida o produto ¢ alimentado em autoclave, parametros tipicos de operagao da
autoclave sdo: densidade de polpa entre 25-35%s, tempo de residéncia entre 30-90 minutos,
temperatura entre 240-270°C, consumo de acido entre 200-520kg/t e pressdo entre 3800-
5400kPa (MOSKALIK e ALFANTAZI, 2002).

O Fe e o Al presentes se dissolvem e precipitam. O Fe na forma de goethita (a-FeOOH)
e o0 Al na forma de boemita (AIOOH) dissolvem-se inicialmente sob a forma de ferro soluvel e
sulfato de aluminio. A gibbisita (Al(OH)3) ¢ transformada em boemita entre as temperaturas de
135-155°C. O Ni e o Co assumem a forma de 6xidos e sdo dissolvidos e permanecem na fase
aquosa como sulfatos (GEORGIOU e PAPANGELAKIS, 1998).

Os cétions de Fe** hidrolisam formando hematita ou sulfato de ferro, o sulfato de ferro
pode entdo reagir com a agua para formar hematita. A transformacao de sulfato de ferro em
hematita vai depender das condi¢des da operagdo, mas sdo favorecidas pelo ambiente altamente
acido e pelas altas temperaturas, que atuam na formag¢do de hematita (GEORGIOU e
PAPANHELAKIS, 1998).

Os cétions de AI*" hidrolisam formando produtos sélidos, durante as rea¢des de hidrolise
de Fe’" e AI** ocorre a formagdo de 4cido, regenerando e fazendo dessa uma importante
vantagem do processo HPAL. O produto da autoclave ¢ uma pasta quente, contendo entre 20-
25%s, entre 4-6 g/L niquel, 30-60 g/L de acido sulfurico, <8 g/L de ferro e <3 g/L de aluminio
(GEORGIOU e PAPANHELAKIS, 1998).

O produto da autoclave alimenta o estagio de separacdo solido/liquido, o método de
decantagdo contra a corrente € o método mais utilizado nesse estagio e usualmente envolve até
seis estagios de separacdo, o retido no processo de separagdo pode seguir duas rotas para a
separac¢do do niquel, onde o niquel pode ser precipitado na forma de hidroxido (MHP — mixed
hydroxide precipitation) ou na forma de sulfeto (MSP — mixed sulfide precipitation)
(LONGWORTH, 2007; STOPIC e FRIEDRICH, 2016).

3.6.2.3. Processo Caron

O processo Caron pode ser usado no processamento de minérios limoniticos ou em um
blend de minérios limoniticos e saprolitico, sempre com altas concentracdes de Fe e Mg.
Basicamente o processo Caron ¢ uma combinacdo dos processos pirometalirgicos e
hidrometalurgicos. O processo se inicia com a adequagdo granulométrica do minério, onde a

sua granulometria ¢ diminuida para favorecer a secagem, a calcinagao e a lixiviagao. O processo
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de secagem visa reduzir a umidade do ROM que possui até 50% de umidade, o minério que sai
da etapa da secagem possui entre 1 e 3% de umidade. Apos seco o minério segue para etapa de
calcinagdo, realizado em altas temperaturas com atmosfera redutora. A calcinagao tem como
objetivo retirar a agua presente no minério, seja na forma de umidade, seja a presente
estruturalmente nos minérios hidratados bem como realizar uma pré-redugdo. A reducdo dos
metais (Ni, Co e Cu), ocorre principalmente as temperaturas entre 700 — 900°C.

Apo6s a reducao dos metais o material ¢ resfriado, em atmosfera inerte para prevenir a
re-oxidagdo, até atingir temperaturas entre 120-150°C e depois segue para o processo de
lixiviagdo utilizando amonia onde o niquel ¢ oxidado e dissolvido.

Apbs o processo de lixiviagdo a polpa é separada em um processo de separagdo
solido/liquido, o retido € levado e segue para um processo térmico para a evaporagao da amodnia
e do didxido de carbono, os efluentes gasosos e liquidos gerados nesse processo devem ser
tratados adequadamente. O produto entdo ¢ tratado para producdo de concentrado de niquel,
havendo vérias opg¢des disponiveis no mercado, como eletrodeposi¢ao, extragdo por solventes,
precipitacao por sulfatos e outras, onde a técnica € escolhida a depender de fatores economicos

locais.

3.7. A Mina de On¢a-Puma

O empreendimento Onga-Puma (Figura 6) estd localizado na Provincia Mineral de
Carajas, na regido de Ourilandia do Norte, sudeste do estado do Pard. O empreendimento ¢
assim denominado pois explora os corpos maficos-ultraméficos das Serras de Ong¢a e Puma.

Geomorfologicamente, a Serra da Onga possui cerca de 25 km de extensdo, com largura
maxima de 4 km que se estreita no sentido O-E e altitude maxima de 559 m, com desnivel
topografico médio de 150 m. Geologicamente, se trata de um corpo méafico-ultraméfico situado
no Cinturdo de Cisalhamento Itacaiinas que tem como encaixantes o Granito Plaqué e o
Complexo Xingu e ¢ constituido por serpentinitos, piroxenitos e gabros, sendo o gabro o litotipo
dominante, seguido dos serpentinitos e piroxenitos. Os litotipos constituintes ocorrem em faixas
paralelas contiguas a direcao preferencial O-E (MACAMBIRA, 2001a).

A serra do Puma estende-se por 27 km de extensdo com largura maxima de 2,5 km e
altitude méxima de 457 m, com desnivel topografico médio de 100 m, em forma alongada
disposta em OSO-ENE. Geologicamente, assim como a serra de Onca, a serra do Puma trata-
se de um corpo mafico-ultraméfico encaixado no Cinturdo de Cisalhamento Itacaitinas. As
encaixantes sdo o Granito Plaqué e o Complexo Xingl sendo constituida de serpentinitos,

peridotitos, piroxenitos, gabros e diabasios. (MACAMBIRA, 2001b).
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Figura 6 - Mapa de localizacdo do projeto Onga-Puma, em Ourilandia do Norte (PA).
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Os complexos maficos-ultramaficos de Onca e Puma encontram-se sob uma zona de
cisalhamento ductil com camadas mergulhando para direcao sul com inclina¢des variando de
30°a 50°. As feigdes estruturais de maior importancia sdo as deformagdes ripteis que em campo
sao representadas por falhas e fraturas, na Serra da Onga estas possuem trés direcdes principais
NNO-SSE, SSO-NNE e O-E, ja na Serra do Puma as falhas t€ém dire¢des preferenciais N-S e
O-E (Macambira, 2001 a, b). As falhas encontradas em NO sdo falhas normais e as encontradas
em NE sdo falhas de transferéncia (CPRM, 1997).

Os depdsitos de niquel se desenvolveram a partir da alteracdo hidrotermal destas rochas
maficas-ultramaficas ao longo das serras de onga e puma, ao longo do perfil de alteragcdo
lateritica (figura 7) concentragdes de niquel, cobalto e ferro foram formadas em teores variados.

A mineralizacdo ao longo do perfil lateritico ¢ controlada por combinagdes de fatores que
inclui o tipo de rocha mae, a histéria geomorfologica e estrutural e as condig¢des climaticas
locais. A laterizagdo ¢ um processo predominantemente vertical o que da ao perfil uma forma
complexa entre os horizontes limoniticos e saproliticos. Em onga-puma sdo caracterizados trés

horizontes, o saprolito, o limonitico amarelo ¢ o limonitico vermelho, estes ultimos sendo
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diferenciados pela quantidade de ferro, tendo o horizonte limonitico vermelho maiores

quantidades (VALE, 2012).

Figura 7 - (A) - Perfil lateritico da mina de onga-puma; (B) fotografia do horizonte lateritico em campo,

com marcagdo indicando a separacdo entre o horizonte saproélito da limonita.
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Fonte: LEAPFROG (2016)

3.7.1. Mineralogia dos complexos mafico-ultraméfico de Onga e Puma

O principal contribuinte para o entendimento da mineralogia dos depositos de Onga e
Puma sdo os trabalhos de pesquisa geologica e geoquimica de Macambira (2001a, b), realizados
para o Servigco Geologico do Brasil — CPRM, que serviram de referéncia para as informagdes
petroldgicas abaixo.

Os serpentinos dos Complexos Mafico-ultramafico sdo rochas “holocristalinas,
melanocraticas a ultramelanocraticas, faneriticas, inequigranulares e de granulacdo fina a
média”, com graus de serpentinizacdo variado apresentando massas reliquiais compostas

principalmente por olivinas e piroxénios. A partir das massas reliquiais conclui-se que trata-se



33

de peridotitos que foram serpentinizados. A lizardita ¢ o tipo mais abundante de serpentina
apresentando-se em massa homogénea com textura tipo mesh. A crisotila € presente
preenchendo fraturas nos cristais de olivina, piroxénio ¢ na massa de lizardita.

Os piroxenitos sao rochas de “coloracao verde-escuro, melanocratica a ultramelanocratica,
holocristalina, faneritica e inequigranular” com graos euédricos, pouco a moderadamente
fraturados e, por vezes, sendo substituidos por anfibdlio ou bastita, ao longo dos planos de
clivagem ou nas bordas. Dentre as variedades de piroxenitos, os ortopiroxénios sao
representados pela bronzita e hipersténio e os clinopiroxénios pelo diopsidio e a augita. Ocorre
a transformacdo da bronzita e augita para tremolita e actinolita, respectivamente.

Ao microscopio, as rochas gabroicas apresentam “coloragdo cinza escuro, mesocratica a
melanocratica, aspecto homogéneo, estrutura maciga, faneritica, com granulagao fina e texturas
nematoblastica, granonematobléstica, blastofitica, hipidiomorfica granular e ignea granular
preservada”, sendo compostas por plagioclasio, augita, hispesténio, diopsidio, olivina,
hornblenda, epidoto, quartzo, tremolita, actinolita e opacos. Encontram-se localmente
fraturadas, com geometrias bem definidas e fraturas preenchidas por epidoto. Na Serra do Onga
ha a predominancia de grabronoritos, existindo ainda exemplares de noritos, gabros e leuco-
gabronoritos. Na Serra do Puma junto a sequéncia gabrdica foram mapeadas rochas
peridotiticas, classificadas como metaharzbugito, wehrlito, lherzolito e dunito serpentinizado;
diques de diabasios, classificados como diabasios, metadiabasios e olivina diabasios; corpos
acidos intrusivos, classificados como granofiros e metagranéfiros e junto a estes um dique de
dacito que o autor relacionou a Formacao Iriri, do Grupo Uatuma.

Choque Fernandez (2018), em pesquisa realizada em amostras de frente de lavra de
operagdes da mina de Onga-Puma identificou uma mistura de fases, andlogas com serpentinas,
esmectitas e 0xidos de ferro compostos por minerais da série lizardita-crisotila, associados a

maghemita e quartzo.

3.7.2. O processo pirometalirgico da mina de Onga-Puma
O processo pirometalurgico € utilizado na mina Ong¢a-Puma e consiste em calcinar e pré-
reduzir minério de niquel lateritico em um Calcinador Rotativo e em seguida fundir este
calcinado em Forno Elétrico produzindo ferro-niquel com teores de niquel entre 13% e 25%
(CRUNDWEL, 2011; REDL et al., 2013) Este processo ¢ conhecido como RKEF (Figura 8).
O beneficiamento mineral busca apenas a adequagdo granulométrica do minério que
chega da mina denominado de run-of-mine (ROM) que tem o seu tamanho reduzindo para

particulas abaixo de 50 mm em ciclos de britagem e peneiramento, apos a adequagdo
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granulométrica o minério lateritico ¢ estocado em pilhas de estocagem o que tem como
proposito, também a mistura de minérios com teores diferentes para adequar o teor médio da
operagdo. Através da retomadora o minério estocado segue para a producao metalurgica. A linha

metalurgica de produgdo inicia com o processo de secagem.

3.7.2.1. Secagem

O circuito de secagem na planta de Ongca-Puma ¢ composto por um secador rotativo de 6
m de didmetro e 45 m de extensdo, com capacidade de processar até 600 t/h de minério timido
produzindo até 408 t/h de minério seco. O processo de secagem ¢ realizado através da exposicao
do minério imido a correntes de ar aquecidas no sistema de ventilagcdo concorrente (quando o
ar e minério sao alimentados no mesmo sentido) (VALE, 2009).

O minério umido ¢ alimentado por correia transportadora nos silos de secagem. A partir
do silo o minério ¢ alimentado no secador por um transportador de alimentacdo. O minério sai
pelas extremidades de descarga dos secadores, através de uma coifa de descarga, para um
transportador de descarga do secador (VALE, 2009).

O ar aquecido sai pela mesma extremidade e entra no duto de offgas. Devido ao contato
direto do minério com a corrente de ar, uma quantidade significativa de material fino sai do
secador junto com a corrente de gas. O pé arrastado do secador ¢ removido da corrente de gas
por meio do precipitador eletrostatico. O pd coletado pelo precipitador eletroestatico ¢
descarregado em transportadores de arraste para resfriadores de pd. O resfriador de pd ¢
utilizado para reduzir a temperatura do p6 antes do transpores deste material para o processo de
aglomeracdo. O secador rotativo opera com umidades de até 32%, gerando minério com
umidade maxima de 10% (COSTA, 2012). A remogdo da agua € necessaria para preparar o

minério para a calcinagao.



Figura 8 — Fluxograma do processo RKEF na mina de Onga-Puma.
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3.7.2.2. Calcinagao

Na planta de Onga-Puma o calcinador processa até 324 t/h de minério e 171 t/h de
aglomerado. O calcinador rotativo trata-se de um vaso refratirio revestido com 06 m de
diametro e 135 m de comprimento. O calcinador ¢ dividido em duas secdes, distintas pela
temperatura. A primeira secao apresenta temperatura menor e busca retirar umidade residual do
minério ¢ a umidade dos aglomerados e a segunda secdo atinge 950°C e realiza a calcinagdo e

pré-reducao dos materiais (GONCALVES, 2012).

3.7.2.3. Redugéo

O circuito de redugdo da planta de Onga-Puma é composto por doze silos de alimentagao
com capacidade para 44 toneladas, projetado para processar 160 t/h secas por hora em cada
forno. Cada forno ¢ dotado de seis eletrodos com 1400 mm de didmetro cada, responsaveis por

fornecer a energia requerida para fundir o material calcinado, ap6s a fundicdo a escoria ¢

retirada aos 1650°C e o metal a 1550°C (CHOQUE FERNANDEZ, 2012).

3.7.2.4. Aglomeragao

A aglomeragdo ¢ um processo industrial que busca adequar granulometricamente
particulas de minério de modo que estas possam ser utilizadas em operagdes metalurgicas. Em
plantas de ferro-niquel particulas finas de minério ndo possuem utilizacao direta pois podem
prejudicar a permeabilidade do leito dos fornos, reduzindo a produtividade e aumentando o
consumo energético (CONTI SOUZA, et. al, 2015). O processo de aglomeragdo permite o
aumento de eficiéncia da planta de modo a conseguir uma maior extracao de niquel (OXLEY
et al, 2015). No geral, as particulas que influenciam negativamente nos processos de extracao
de niquel sdo aquelas menores que 0,2 mm, que apds serem retiradas do circuito e aglomeradas
retornam ao fluxo de beneficiamento (NOSRATI et al, 2012).

Para Bourffard (2005) o processo de aglomeragdo consiste na consolidacao de particulas
solidas finas em produtos maiores através de agitagcdo, sem a utilizagdo de pressao mecanica,
com ou sem a presenca de materiais ligantes. Outros autores consideram como processos de
aglomeragdo aqueles que envolvem a pressdo mecanica (BIZHANOV et al, 2014a, b;
KURUNOV; BIZHANOV, 2018; FERNANDEZ-GONZALEZ, 2018).

Os processos de aglomeracao considerados por Fernandez-Gonzalez (2018) sao:
briquetagem, nodulizagdo, extrusdo, peletizagao e sinterizagdo. O autor também conceitua cada

um desses processos, a seguir:
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A briquetagem consiste na compactacdo de uma mistura do material pulverulento com
agua ou outro agente ligante em moldes, de modo a formar blocos compactos denominados
briquetes.

A noduliza¢ao consiste em alimentar um calcinador rotativo com uma mistura do
material pulverulento e carbono, onde, através da rotacdo e da alta temperatura, sdo formados
noédulos de material aglomerado.

O processo de extrusao consiste em produzir uma mistura com material ligante que ¢
direcionado a um extrusor mecanico, que compactara e produzira barras de material aglomerado.
A espessura e o tamanho do material gerado podem ser controlados através de moldes.

A peletizacao ¢ utilizado para aglomeragdo de materiais com granulometria média
inferior a 150 pm que sdo misturados com 4gua e outros agentes ligados e langados em um
forno com temperatura média de 1200°C com o objetivo de produzir material com
granulometria média entre 10-20mm, a formagdo de pellets ocorre em discos ou pratos
rotatdrios de peletizagdo que sdo tratados termicamente em fornos de peletizagdo.

A sinterizacao utiliza além de minério pulverulento, produtos reciclados de ferro e agco
industrial junto a uma mistura de material ligante, esta mistura ¢ direcionada a fornos de alta
temperatura (1200-1300 °C) onde o material aglomerante ¢ fundido e aglomera os demais

materiais presentes que poderdo ser utilizados nas etapas posteriores.

3.7.2.5. Aglomeragdo por Extrusdo a Vacuo

A Aglomeracdo por Extrusdo a Vacuo (SVE, do inglés, Striff Vacuum Extrusion) de
materiais finos ¢ um eficiente método de producdo de aglomerados com propriedades
granulométricas adequadas a utilizagdo em processos metalurgicos (BIZHANOV et al, 2018)
(figura 9).

A primeira utilizagdo da técnica de aglomeracdo por extrusdo ocorreu na década de 1950.
A primeira utilizacdo em linhas de producdo de ferro-niquel foi estabelecida em 1993, na
Colombia. Atualmente a tecnologia ¢ utilizada em 64 paises e os resultados da operagdo em
larga escala utilizando SVEs para a aglomeragdo de minério pulverulento de niquel lateritico
demostra capacidade de se atingir altos niveis de produtividade com baixo custo, quando

comparado a outros métodos de aglomeracao (KURUNOV; BIZHANOYV, 2018).
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Figura 9 - Métodos de extrusdo a vacuo.
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Fonte: Adaptado de KURUNOV e BIZHANOV (2018)

O material a ser aglomerado pode ter aditivos adicionados antes ou durante a produgao
dos extrudados. Quando a mistura ¢ feita fora da linha de produgdo o processo ¢ chamado de
Mistura em Lotes (Batch Mixer, no inglés), e quando esta e feita na linha de producao ¢
denominada de Mistura Continua (Figura 9) (KURUNOV; BIZHANOYV, 2018).

No processo de mistura continua os aditivos sdo adicionados sobre a correia de transportes
dos materiais pulverulentos de minério de niquel lateritico ou é alimentado (através de um
bombeamento), junto com o minério, no selador de argamassa, que se encarregara de realizar a

mistura adequada e realizar a aglomeragdo prévia. No processo de mistura em lotes como a
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mistura ¢ realizada fora da linha de producao, esta segue diretamente para a cdmara de vacuo
(KURUNOV; BIZHANOV, 2018).

A camara de vacuo se encarregard de retirar todo o ar e umidade. A pressdao do vacuo ¢
mantida a pelo menos 100 mm Hg tanto na camada de vacuo quanto no extrusor. No extrusor
uma pressao mecanica agira sobre a mistura, conduzindo o material aos moldes dos extrudados.
A combinagdo de pressdo mecanica e vacuo ajuda a remover todo o ar do material e a produzir
um material com altos valores de compressao tornando-os capazes de ser transportados e
estocados imediatamente (KURUNOV; BIZHANOYV, 2018).

Na mina de Onga-Puma os produtos que alimentam o ciclo de aglomeragao sdo oriundos
de trés fontes: secagem, calcinagdo e reducao (Figura 10).

Durante a operacao de secagem cerca de 10% de material produzido possui granulometria
inadequada para seguir na linha de producdo. Este material fino ¢ retirado e, por ter quantidades
relevantes de minério, segue para a operagdo de aglomeracdo que adequara
granulometricamente o material para o calcinador rotativo, 0 mesmo processo ocorre durante
as operacdes de calcinacdo e reducdo. O material pulverulento ¢ carregado por ar na operagao
de secagem e reducgdo e por gas na operacao de calcinag¢do, em todos os casos o po € resfriado
antes de seguir ao ciclo de aglomeragdo (VALE, 2009). Na mina de Onga-Puma ¢ realizado o
processo de aglomeragdo por extrusdao a vacuo por mistura continua (figura 10).

O circuito de aglomeragao opera em dois circuitos com a capacidade total do sistema de
aproximadamente 172 t/h imidas, com uma disponibilidade média de 85%. O circuito de
aglomeragao recebe aproximadamente 90 t/h secas e 40 t/h imidas de pd que sdo armazenados
nos silos de po do calcinador e do secador respectivamente, cada um com capacidade de 600
toneladas. Os finos retirados na etapa de reducao sao armazenados no silo de p6 do calcinador.
O material armazenado ¢ depositado em pré-misturadores que tem como objetivo misturar o pd
dos silos de p6 do calcinador e do secador com agua para adicionar umidade ao po seco.
Aproximadamente 80% do total da quantidade de agua necessaria ¢ adicionada no pré-
misturador e o restante ¢ adicionada em etapas posteriores. Cada pré-misturador processa
normalmente 63,5 t/h de so6lidos secos e 22,3 t/h de 4gua para uma capacidade total de 86 t/h
(VALE, 2009).

Apos a realizagdo da pré-mistura o material segue para a etapa de selagem de argamassa
onde a umidade 6tima do material € atingida e ocorre a mistura final do material com a agua,
apos a saida do selador o material segue para o extrusor. A finalidade da maquina de extrusao ¢
forcar continuamente a mistura de p6 e agua através de um molde. O extrusor estd conectado a

um sistema de vacuo, o sistema de vacuo reduz a pressdo na camara de alimentacao da maquina
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de extrusdo e em todo o corpo da maquina. A redu¢do da pressao cria um vacuo na maquina de
extrusdo que remove o ar ¢ uma quantidade minima agua ndo misturada permitindo que o
material na maquina de extrusdo fique compactado resultando em um produto aglomerado final

mais resistente. Esse material extrudado segue para o calcinador (VALE, 2009).

Figura 10 - Fluxograma da operacao de na alimentacdo
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Fonte: O autor (2020)
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. Materiais

As amostras de aglomerado extrudado foram obtidas na planta metaltirgica de Onga-Puma
e armazenadas em ambientes do Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais do IFPA-Campus
Belém. Correspondem aos materiais pulverulentos coletados nas etapas de secagem, calcinagao
e reducdo e que sdao arrastados pelos gases para o circuito de aglomeracao. Esse material
pulverulento ¢ aglomerado num extrudador para logo ser realimentado junto a operagdo de

calcinacdo (Figura 11).

Figura 11 - Aglomerados extrudados de niquel.

Fonte: O autor (2019)

4.2. Métodos

Os ensaios deste trabalho foram realizados no 1) Laboratorio de Caracterizacdo de
Materiais — LCM/IFPA/Belém; ii) Laboratorio de Mineralogia, Geoquimica e Aplicagdes —
LAMIGA/UFPA/Belém; iii) Laboratério de Metalografia — IFPA/Belém; iv) Laboratorio de
Sintese e Caracterizagao de Materiais — IEG/UFOPA/Santarém; v) Laboratério de Geociéncias
— MLU/Alemanha/Halle e Laboratorio de Tratamento Térmico — IFPA/Belém.

As amostras foram divididas em dois lotes, o primeiro lote foi submetido as analises de
Fluorescéncia de Raios-X (FRX), Andlise Termogravimétrica (TG), Calorimetro Diferencial de
Varredura (DSC) e Difracao de Raios-X (DRX). O segundo lote foi separado em 11 (onze)
amostras e estas submetidas a tratamento térmico na faixa de temperatura que variou entre

100°C e 1100°C, cada uma dessas amostras foi analisada por meio de Difracdo de Raios-X
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(DRX), metodologia semelhante foi utilizada por Zhang, Sun e Geng (2017), em trabalho onde

caracterizaram amostras de calcéario.

A Figura 12 indica o fluxograma das operacgdes realizadas para a caracterizagdo do

material objeto de estudo.

Amostragem

Preparacao
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Amostras

Caracterizagao

Morfologia
(MEV Térmica Quimica
Analises TG/DSC FRX
Granulométricas)

Tratamento
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Morfologica Mineralogica

(MEV) DRX

Fonte: O autor (2020)

Figura 12 - Fluxograma das atividades realizadas para caracteriza¢do do material estudado.
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4.2.1. Caracterizagdo Granulométrica

As andlises granulométricas neste trabalho tiveram como escopo a determinacdo da
distribuicao granulométrica do material pulverulento que ¢ alimentada ao extrusor de modo a
caracterizar morfologicamente o extrudado. A amostra foi desagregada, quarteada ¢ uma
aliquota de cerca de 5 g foi retirada para o estabelecimento da curva de distribuigdo
granulométrica e o didmetro médio das particulas. Os ensaios foram realizados no Laboratdrio
de Mineralogia e Geoquimica Aplicada (LAMIGA) do grupo de Mineralogia e Geoquimica
Aplicada do Instituto de Geociéncias da Universidade Federal do Pard. Utilizou-se um
analisador de particulas por difracdo a laser da FRITSCH, modelo Analysette 22 MicroTec Plus,
com sensibilidade de leitura de particulas de 0,08 - 2000 pm e tempo de medicao entre 5 ¢ 10

segundos.

4.2.2. Difragdo de Raios-X (DRX)

Os ensaios de difracdo de Raios-X foram realizados no Laboratério de Mineralogia ¢
Geoquimica Aplicada (LAMIGA) da UFPA e no Laboratorio de Sintese e Caracterizagdo de
Materiais — IEG/UFOPA/Santarém, em ambos os casos foi utilizado o método do po.

Nos dois laboratorios a caracterizagdo mineraldgica por difratometria de raios-X realizada
utilizou difratdmetro D2-phaser BRUKER, tubo de Cu (1,5406 A), faixa de 5 a 65° (20) com
tensdo de 30 kV e 10mA.

No laboratorio LAMIGA/UFPA foi realizada a difratometria da amostra do extrudado nao
submetido ao ensaio térmico. As amostras submetidas ao ensaio térmico na faixa de temperatura
de 100° a 1100°C foram analisadas no laboratorio da Universidade Federal do Oeste do Para.

A 1identificagdo das fases foi realizada utilizando o software HighScore Plus 3.0e,
utilizando-se bases de dados do International Centre for Diffraction Data — I[CDD (PDF-4) e da
Crystallography Open Database (COD — 2016 for HighScore).

4.2.3. Fluorescéncia de Raios-X

Foram realizadas andlises quimicas para determinar a composi¢do quimica das amostras
de extrudados de niquel. Para isso foram usadas cerca de 10 g de material e a partir dessas
confeccionadas pastilhas com dois centimetros de didmetro utilizando-se prensa hidraulica
manual que permitiu a compactacdo e homogeneizacdo do material. As amostras foram
submetidas a andlise multielementar através da fluorescéncia utilizando-se o espectrometro

Siemens 3000 do Instituto de Geociéncias da Universidade de Halle-Wittenberg, na Alemanha.
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4.2.4. Analise Termogravimétrica (TG) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

Para a avaliagdo de eventos térmicos nos materiais extrudados foi realizada analise por
Termogravimetria (TG) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC). Para os ensaios de TG
e DSC foram utilizados 29 mg de material aglomerado extrudado pulverizado, os ensaios foram
realizados no Laboratorio de Mineralogia e Geoquimica Aplicada (LAMIGA). A partir dos
ensaios foram geradas curvas TG e DSC para andlise da perda de massa do material e o
reconhecimento de eventos exotérmicos ou endotérmicos. O ensaio foi realizado utilizado o
analisador térmico simultaneo STA 449 F3 Jupiter da fabricante NETZSCH, com forno
cilindrico vertical, operando na faixa de temperatura de 25°C a 1100°C com atmosfera de
nitrogénio (N2) e cadinho de alumina (Al,03) e conversor digital acoplado a microcomputador.
O equipamento realiza o calculo automaético da curva DTG.

Para realizar as andlises dos graficos utilizou-se o software de tratamento de dados
térmicos Univeral Analisys, fornecido pela TA Instruments. Os resultados obtidos foram

comparados com informagdes obtidas na literatura para uma melhor interpretagdao dos dados.

4.2.5. Tratamento Térmico

Foram realizados ensaios térmicos dos extrudados de niquel de modo a avaliar como a
utilizacdo de aglomerados afeta o processo de obtencdo de Fe-Ni, bem como identificar
transformagdes que ocorrem durante o tratamento térmico. Esses ensaios foram realizados no
Laboratdrio de Tratamento Térmico do [FPA/Campus Belém (figura 13).

Em onze cadinhos refratarios, devidamente identificados, foram distribuidas amostras
com aproximadamente 10 g de amostra pulverizada. Os cadinhos foram distribuidos em duas
muflas elétricas a primeira operando entre as temperaturas de 100°C a 600°C e a segunda mufla
operando na faixa de temperatura variando entre 700° e 1100°C.

Os cadinhos foram identificados com as numeracdes de 1 a 11 e dispostos em ordem
crescente, de modo a facilitar a retirada e sua identificagdo mesmo em altas temperaturas.

A primeira mufla recebeu as amostras de 1 a 6, onde a numeracdo correspondeu a
temperatura de saida do material (isto ¢, entre 100°C e 600°C), o mesmo ocorreu com as
amostras distribuidas no segundo forno tipo mufla que recebeu as amostras de 07 a 11.

Ao atingir uma temperatura alvo esta foi mantida constante por uma hora, apos este
periodo a amostra era retirada e a massa do conjunto aferida em balanga de precisdo, sendo a
amostra posteriormente acondicionado em dessecador de vidro. Este procedimento foi repetido

com todas as amostras, na faixa de temperatura compreendida entre 100°C a 1100°C e com
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diferenga entre as temperatura-alvo de 100°C, para cada amostra, constituindo amostras com
temperaturas de saida de 100°C, 200°C, 300°C, 400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C, 900°C,
1000°C e 1100°C.

4.2.6. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foram realizados estudos microscépicos para avaliar a morfologia dos extrudados de
niquel no tratamento térmico nas diferentes temperaturas e na temperatura ambiente. As
amostras analisadas em temperatura ambiente nao foram desagregadas, como as submetidas ao
tratamento térmico, mas tiveram seu tamanho reduzido mecanicamente (com as maos), para
que coubessem no porta-amostra do equipamento. As micrografias das amostras foram obtidas

por meio de um microscépio eletronico de varredura Tescan modelo VEGA3 SBH equipado

com detector de SED a seco da fabricante Oxford, modelo X-ACT IE150.

Figura 13 - a esquerda: conjunto de cadinhos acomodados no forno. A direita: visdo geral do forno do Laboratério

de Tratamento Térmico do Instituto Federal do Para.

Fonte: O autor (2018)

A preparagdo consistiu em retirar a umidade das amostras apos submete-las a estufa de
secagem com temperatura de 105°C por 24 horas, ap0s isso uma pequena fracdo de cada uma
foi depositada sobre uma fita adesiva de carbono e fixada no porta-amostra, em seguida,
utilizando-se de um metalizador de marca QuorumTech e modelo Q150R ES, com capacidade
vécuo de 2 x 107 mbar foi depositada uma fina camada de ouro nas amostras de modo a

melhorar a conducao de elétrons favorecendo a visualizagdo das imagens e demais ensaios.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Caracterizaciao do Extrudado

5.1.1. Caracterizagdo quimico-mineraldgica

Os aglomerados calcinados possuem coloragdo marrom, com trés centimetros de
diametro e comprimento variavel. A amostra ¢ pouco resistente, sendo levemente friavel.
Estruturalmente a amostra apresenta-se levemente fraturada e vazios pontuais (figura 14). As
imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV) nos permite analisar a
morfologia dos pds constituintes. No geral, estes sdo constituidos por graos arredondados a
subarrendados, os espagos entre os graos maiores aparentam estar preenchidos por particulas

menores, agdo favorecida pelo processo de extrusdo a vacuo (figura 15).

Figura 14 - Imagem do aglomerado extrudado de niquel.

Fonte O autor (2019)

Granulometricamente, os ensaios realizados por meio do granulometro a laser indicam
aglomerado composto de material areno-argiloso com particulas apresentando valore para Do,

Dso e Do correspondentes a 20pum, 40pum e 65,5um, respectivamente (figura 16).
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Figura 15 — Imagens obtidas por MEV do aglomerado extrudado.
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Bl: 9.00 Date(m/d/y): 04/15/19 IFPA-Campus Belem Fonte-

Fonte: O autor (2019)

Os valores de D10, Dso € Dog relacionam-se aos diametros de corte da curva de distribuicao
acumulada em 10% (D10) e 90% (D90), enquanto o valor D50 corresponde ao valor médio das
particulas analisadas (MERKUS, 2009). A distribuicdo granulométrica indica duas curvas, a
primeira de material ultrafino, que corresponde a menos de 7% do total do material analisado e

apresenta o tamanho de particulas entre 0,1pm e 0,5um, com particulas de tamanho modal de
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0,15um; a segunda apresenta tamanho de particulas compreendido entre 0,17pum e 102pum e

tamanho modal de particulas de 41,9 um.

Figura 16 - Resultados da analise granulométrica.
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Fonte: O autor (2020)

O tamanho das particulas tem efeito direto no processo de extrusdo do aglomerado,
particulas maiores podem gerar extrudados mais porosos e consequentemente mais frageis, que
necessitardo de aditivos para a manutengdo de sua resisténcia ao longo do processo de
calcinagdo e reducgdo. Os extrudados precisam ser resistentes ao impacto ao longo de sua vida
e devem resistir a choques sem a geracdo de finos, sendo um limite aceitavel de até 10% de
geracdo de finos para extrudados com até quatro dias de idade. Um aglomerado coeso mantem
propriedades térmicas semelhantes aos dos minérios de frente de lavra (KURUNOV;

BIZHANOV, 2018).

5.1.2. Difracdo de Raio-X (DRX)
Os difratogramas de raio-X das amostras sdo apresentados na figura 17. As principais

fases minerais presentes no extrudado estudado, a temperatura ambiente, sdo lizardita

(Mg3Si,05(0H)s) (COD: 96-904-6051), crisotila (MgsSi20s5(OH)s) (COD: 96-027-1276),
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quartzo (SiO2) (COD: 96-500-0036), trevorita (NiFe’*204) (COD: 96-100-6117), clorita
(clinocloro) (Mg,Fe)sAl(OH)sAlSi:010) (COD: 96-900-2230).

Figura 17 — Difratogramas de DRX de niquel lateritico (amb=ambiente) e amostras calcinadas (100°C a 1100°C).

Lz:lizardita, Ctl: crisotila, Trv:trevorita, Qtz:quartzo, Hm:Hematita, Clc:Clinocloro, Fo:Forsterita, En:Enstatita.
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Fonte: O autor (2020)

As fases do extrudado de niquel lateritico quando submetidos a tratamento térmico,

mostraram variagoes significativas na sua composi¢do mineraldgica. Até os 200°C as amostras

nao apresentaram modificacdes em seus picos. Entre as temperaturas de 200°C e 400°C ocorre

uma importante liberacdo de dgua de hidratacdo indicado pela diminuicdo dos picos dos

minerais hidratados. Entre 400°C e 600°C ndo ocorreram diferengas significativas. Entre 600°C

e 700°C ocorre a completa dissolucdo dessas fases hidratadas e de 700°C a 1100°C sao

cristalizadas novas fases minerais. Essas novas fases formadas sdo semelhantes aos minerais

do grupo das olivinas, trevorita e hematita, esta, a partir da redugdo parcial do niquel.
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Em altas temperaturas ocorreu a formacao de forsterita (Mg2SiO4) (COD ID: 96-900-
4325), hematita (Fe203) (COD: 96-900-9783), enstatita (Mg2Si206) (COD:96-900-4030) ¢ a
recristalizacdo de trevorita (NiFe*"204) (COD: 96-100-6117), indicado pelo acréscimo em seu
pico a partir de 900°C.

Minerais do grupo das cloritas como o clinocloro, sdo comuns em minérios lateriticos de
niquel de origem limonitica. Nos ensaios térmicos este se manteve estavel até 700°C, sendo
decomposto gradativamente, ndo tendo pico visivel em difratogramas de temperaturas
superiores a 700°C. Diversos estudos sobre a decomposi¢ao térmica do clinocloro ja foram
realizados por diversos autores como STAUDIGEL; SCHREYER (1977), CHO; FAWCETT
(1987), VILLIERAS et al. (1994) e STEUDEL (2016), e sob pressdo ambiente ¢ em
temperaturas entre 600 e 750°C ocorre a formagao de forsterita e trevorita, a partir da dissolucao
do clinocloro.

As serpentinas foram identificadas como pertencentes a série lizardita-crisotila
(Mg3Si205(OH)4), a estabilidade desses minerais na amostra submetida a tratamento térmico
ocorre entre as temperaturas de 100°C e 600°C. A dissolugdo das serpentinas ¢ bem conhecida
(STAUDIGEL; SCHREYER, 1977; MARTIN, 1977, CARUSO; CHERNOSKY, 1979;
HRSAK et al, 2005; ALIZADEHHESARI et al, 2011; TRITTSCHACK; GROBETY, 2011),
sendo esta responsavel pela cristalizagcdo da forsterita e enstatita.

A trevorita se manteve parcialmente estavel durante todo o tratamento térmico. Admite-
se reducdo parcial a partir dos 800°C, esta redugdo d4 origem a hematita e favorece a
cristalizagdo de novos cristais de trevorita a partir da dissolu¢do do clinocloro. Estudos dos
minerais de frente de lavra realizados por Choque Fernandez (2018), ndo indicaram a presenca
de forsterita, a presenca deste mineral nos aglomerados pode indicar a formagao deste mineral
durante as operagdes de cristalizagdo e a captura dele pelo circuito de aglomeracao.

O quartzo se manteve estavel durante todo o tratamento térmico, ndo tendo sido
identificado nos difratogramas variedades que poderiam ocorrer quando o mineral ¢ submetido
a altas temperaturas.

Os difratogramas das doze amostras revelam que o minério de niquel presente nos
aglomerados extrudados ¢ tipicamente saprolitico devido a dominancia de minerais ricos em
Mg e Fe. Os dados quimicos obtidos pela fluorescéncia de raios-x corroboram a indicagdo da
origem saprolitica (CHEN, 2004; VIDAL-TORRADO, 2007; BIONDI, 2015).

O espectro de DRX do extrudado mostra a(s) fase(s) lizardita/crisotila com picos

semelhantes, ndo bem diferenciados.
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5.1.3. Fluorescéncia de Raios-X

Os resultados das andlises quimicas por meio de fluorescéncia de raios-x (FRX) estdo
expressos na tabela 2, onde € reportado teores ricos de SiO2 (32,7%), Fe2O3 (24,7%) e MgO
(21,8%) e baixos de NiO (3,3%), Al203 (2,3%) e SO3 (1,0%). Teores de Cr203, MnO, CoO,
TiO2, K>0, Cl, ZnO, CaO e P,0s sdo inferiores a 1%. O material volatil detectado pelo ensaio
de Perda ao Fogo (PF), corresponde a 12,5%.

Tabela 2 — Componentes quimicos presentes na amostra, de acordo com os resultados de fluorescéncia de raios-x.

SiO:  Fe:0; MgO NiO ALOs; SO; Cr:0s MnO CoO TiO: KO Cl ZnO CaO P:0s PF

=)

32,67 24,68 21,81 3,30 230 1,00 0,75 034 0,14 0,08 0,08 0,07 0,06 0,06 0,02 12,5

Fonte: O autor (2018)

Os valores de SiO2, Fe2O3 e MgO sdo normais em lateritos amazonicos (COSTA, 1991).
Si0,, Fe20O3, MgO, NiO e o Al,O3 estdo associados aos minerais garnieriticos, ao quarto € ao
clinocloro. O teor de Fe2Os3, NiO e MgO ¢ compativel com niquel lateritico de origem
saprolitica.

Cr203, MnO, CaO, CoO e K>0 sao 6xidos comumente encontrados em niquel de origem
lateritica (COELHO, 2000; ZHU, 2012; ZHOU, 2017), podendo o cobalto, a depender do teor,
ser subproduto na produgdo de niquel em processos hidrometalurgicos. A presenga de cobalto
bem como a de cloro pode indicar presenga do horizonte limonitico no ROM. TiO, ZnO e P20s
como elementos tracos podem estar relacionados a natureza do protdlito (CHATTERIJEE et al,

2017).

5.1.4. Anaélises termogravimétricas

Os resultados das analises térmicas estdo apresentados nas figuras 18, 19 e 20 e indicam
que a amostra apresenta perda em massa e reagoes endotérmicas e exotérmicas, relacionadas a
desidratacao, cristalizacao, fusdo e recristalizacao de fases. O primeiro evento resulta em perda
de massa da ordem de 1,8% e tem inicio aos 35°C, com pico endotérmico aos 60°C e término
ao 105°C, este primeiro evento corresponde a perda de umidade da amostra.

O segundo evento acarreta em perda de massa de 1,5% nos intervalos de temperatura de
115°C e 305°C com pico endotérmico em 270°. Esta segunda reacdo endotérmica esta
relacionada a perda de agua estrutural por parte dos minerais hidratados. O niquel lateritico ¢
composto por uma variedade de minerais hidratados, comumente a desidratagdo desses

minerais ocorre entre as temperaturas de 250°C e 400°C. O fendmeno nesta faixa temperatura
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¢ comumente associado por alguns autores a desidroxilagdo da goethita FeO(OH) (BURSTEIN,
1997; ZHOU et al, 2017; FAN; GERSON, 2013; HUANG; LV, 2011), que nao fora identificada
nos difratogramas de DRX dos aglomerados, mas ¢ presente em analises mineralogicas de
minérios de frente de lavra (CHOQUE FERNANDEZ, 2018), desta forma, seus picos podem
estar mascarados nos graficos da difracdo de raios-X o que impossibilitou a correta
identificacdo até aquele momento. Segundo Li et al (2009), a temperatura da desidroxilagdo da
goethita ¢ um sinalizador da cristalinidade da fase, quanto mais baixa (isto €, mais proxima a
250°C), menor a cristalinidade deste mineral o que acarreta em picos de baixa intensidade
durante as andlises de DRX.

O terceiro evento endotérmico esta relacionado a desidratagdo das serpentinas, o que
resulta em uma perda de massa total de 5,5%, ocorrendo entre as temperaturas de 305°C e
657°C. Esta reagdo endotérmica atinge seu apice a temperatura de 605°C e da origem a fases
amorfas.

O quarto e o ultimo é um evento exotérmico, o que indica a fusdo ou recristalizagdo de
compostos e formagdo de novas fases. O evento exotérmico ocorre entre as temperaturas de
657°C e 1100°C, com pico exotérmico aos 825°C e perda de massa de 2,5%. Ocorre a
recristalizacdo da forsterita e enstatita e a pré-reducdo de niquel, formando fases hematita e
trevorita.

E registrado um pico exotérmico em 825°C indicando uma fusdo ou recristalizacio de
compostos que corresponde a formagdo de novas fases. O pico exotérmico corresponde aquele
identificado na DSC (Figura 20). Nessa temperatura podemos também atribuir a fenomenos de
recristalizacdo, significando um maior ordenamento da estrutura cristalina dessas fases,
ocorrendo a formagdo de forsterita. Ocorre recristalizacdo da forsterita e enstatita e a pre-

reducdo de niquel, formando fases hematita e trevorita, entre 1000 a 1100°C.



Figura 18 - grafico da curva TG, com indicag@o de perda de massa em cada estagio de desidratag@o.
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Figura 19 - graficos compostos pelas curvas TG (preto) e DTG (azul).
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Figura 20 - Curvas TG-DSC do extrudado de niquel.
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5.1.5. Caracterizacao das serpentinas por meio da analise térmica

As caracteristicas térmicas das serpentinas ja foram alvos de muitos estudos cientificos,
sendo a crisotila a variedade mais estudada tendo em visto seu uso industrial. Kohyama (2007,
2008) comparou curvas DTG de amostras industriais de alta pureza de crisotila, lizardita e
antigorita e sugeriu que a analise térmica pode ser Util na disting@o das variedades de serpentinas
a partir das temperaturas de desidroxilacao.

Viti (2010), utilizou amostras monominerais de serpentinas com o objetivo de
caracteriza-las e distingui-las por meio de analises térmicas (TG, DTG e DTA). Os dados de
termogravimetria derivada obtidos por Viti (2010) sdo compativeis com os obtidos por
Kohyama (2007) e foram utilizados para comparacdo com os dados obtidos nesta pesquisa.

Viti (2010) utilizou trés amostras de antigorita para caracterizagdo (ATG2, ATGI18,
ATG18 RIM), originarias da Ilha Elba (Italia) e com presenca de crisotila intersticial inferior a
2%. As amostras de antigorita apresentaram picos DTG principais entre as temperaturas 713-

720°C, os dados de Kohyama (2007) em amostras comerciais com mais de 80% de antigorita
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obtiveram picos DTG para a desidroxilacdo a uma temperatura média de 765°C e em amostra

com 60% de antigorita e 40% de crisotila o pico DTG ocorreu em 758°C (figura 21).

Figura 21 - Analise comparativa da analise DTG obtidos neste trabalho com os obtidos por Vitti (2010), para

antigorita.
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Fonte: O autor (2020)
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Vitti (2010) utilizou duas amostras (CHR VALL, CHR VALM) de crisotila para anélise

térmica originarias de Vallerano (Italia) e Valmalenco (Italia). A amostra da regido de Vallerano

¢ monomineralica, enquanto a da regido de Valmalenco possui concentragdes de calcita (~4%).

Em ambos os casos a composicao das crisotila possuem concentragdes de ferro com quantidade

de ferro abaixo do limite de deteccao do EDS. As amostras de crisotila apresentaram picos de

DTG nas temperaturas 650°C para a amostra CHR VALL e 654°C para a amostra CHR VALM.

Os dados referentes a crisotila comercial obtidas por Kohyama (2007) em trés amostras,

contendo mais de 90% de crisotila, tiveram pico DTG variando entre as temperaturas de 650-

675°C (figura 22).



56

Figura 22 - Andlise comparativa da analise DTG obtidos neste trabalho com os obtidos por Vitti (2010), para

crisotila.
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Fonte: O autor (2020)

Para a caracterizagdo da lizardita, Viti (2010) utilizou duas amostras (LIZ MFN3 e
LIZ MFN4) oriundas do Monte Fico (Italia) e possuem cerca de 8% de crisotila intersticial.
Nas amostras de lizardita os picos de DTG ocorrem nas temperaturas de 708° e 714°C (figura
23).

Tanto nos estudos de Viti (2010) quanto de Kohyama (2017) a crisotila foi o mineral que
apresentou ponto de DTG mais baixos, tendo a temperatura média de 657°C, na comparacao dos
dois estudos. Os demais minerais, lizardita e antigorita, apresentaram temperatura superiores a
700°C nos dois estudos. Neste estudo, o pico endotérmico relacionado a desintegracdo das
serpentinas ocorre a 605°C, onde, a partir dos estudos acima, pode-se sugerir a crisotila como
mineral dominante dentre as serpentinas, tendo em vista que esta apresenta temperatura de

desintegra¢do menor dentre os demais membros do grupo da serpentina.
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Figura 23 - Andlise comparativa da analise DTG obtidos neste trabalho com os obtidos por Vitti (2010), para

lizardita.
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5.2. Comparacio das Fases Presentes nos Minérios de Frente de Lavra e dos
Extrudados

Choque Fernandez (2018), caracterizou amostras de minério de frente de lavra e obtidos
junto a pilha de estocagem da mina de onga puma. As amostras analisadas por aquele autor
foram colhidas no mesmo momento em que os aglomerados extrudados utilizados neste estudo
foram coletados, de modo que passa-se a comparar a mineralogia daqueles minérios com a
mineralogia encontrada nos aglomerados extrudados.

A andlise mineralogica realizada no minério de niquel lateritico foi realizada com
material coletado em trés pontos: junto a pilha de estocagem de minérios tipo A, que sdo aqueles
com maiores teores de niquel; junto a pilha de estocagem de minérios tipo B, aqueles com
concentragdo de niquel mais baixas e junto a pilha de estocagem da alimentagao, local onde se
encontra minérios tipo A e B misturados, de modo que se obtenha uma concentragdo média de
minério alimentado no circuito beneficiamento.

Os resultados quimicos dos extrudados, quando comparados com os de Nunes (2015),
apresentam leves variagdes quimicas entre eles e indicam caracteristicas de minério saprolitico

alimentados ao processo RKEF.
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Por meio de difracdo de raios-x o autor identificou mineralogia semelhante para os trés
grupos de minérios analisados, sendo eles constituidos por lizardita e/ou crisotila (que nao
foram diferenciados por aquele autor), maghemita e esmectita, o quartzo foi identificado apenas

na amostra coletada junto ao grupo de minérios tipo A (Figura 24).

Figura 24 - Comparativo entre os difratogramas obtidos por Choque Fernandez (2018) e o obtido neste trabalho
para amostra sem ser submetida a tratamento térmico.
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Neste trabalho foi possivel identificar junto aos aglomerados extrudados os seguintes
minerais: lizardita e/ou crisotila, quartzo, trevorita e clinocloro, de modo que existem diferencas
mineraldgicas entre os minérios de frente de lavra e alimentagdo para os aglomerados

extrudados.
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Nos estudos de minérios de frente de lavra ndo foram identificados minerais portadores
de niquel, aquele autor sugere a ocorréncia de uma possivel substituicio do magnésio pelo
niquel junto as serpentinas, tendo em vista que os raios i6nicos de Ni*" e Mg?" sdo proximos,
esta conclusdo bem como a auséncia de minerais independentes de niquel foram indicados por
outros autores (ELIAS, 1981; ZHU et al, 2012) que indicam que durante os processos de
intemperismo e lixiviagao no perfil lateritico o niquel pode substituir largamente o0 manganés e
o ferro. Esta substituicao ¢ frequente em lateritas com elevados teores de Mg, como € o caso
dos extrudados com teor superior a 21% de MgO. Quando o Ni substitui o Mg torna
metalurgicamente dificil a reducdo. A velocidade de redugdo ¢ maior devido estar relacionada
a diminui¢do da atividade termodinamica do NiO (LI, 1999).

A auséncia dos minerais maghemita e esmectita nos extrudados, mas identificados nos
minérios podem estar relacionados a dois fatores. O primeiro diz respeito a época de coleta das
amostras, apesar das amostras de minério ¢ de aglomerados terem sido coletadas no mesmo
espaco temporal, os aglomerados foram gerados a partir de minério diferente daquele coletado
na frente de lavra e junto a retomadora. De acordo com o manual de operacao da mina de Onga-
Puma (VALE, 2009), cada pilha de estocagem tem a capacidade de armazenar até¢ 220.000
toneladas de minério, sendo necessario aproximadamente quinze dias para a renovagao da pilha,
isto €, desde o momento em que o minério € retirado na frente de lavra ele pode levar até quinze
dias para ser processado na planta metalargica. Por sua vez, o circuito de aglomeragao armazena
cerca de 171 t/h de pd e aglomera e transporta para a calcinagdo cerca de 86 t/h, deste modo o
circuito pode levar até dois dias para processar o material. Logo, a diferenga mineraldgica pode
estar relacionada a provavel ndo correlacdo entre os minerais de frente de lavra e os
aglomerados, que apesar de coletados no mesmo periodo nao sdo necessariamente equivalentes
devido ao tempo de processamento.

A segunda possibilidade diz respeito a completa desintegracdo das fases esmectitas
durante as operagdes de secagem e calcinagdo, nao sendo coletadas no circuito de aglomeragao,
fazendo com que estas fases ndo sejam participes deste processo; e a sobreposi¢ao dos picos de
trevorita sobre os picos de maghemita, impossibilitando a correta diferenciacao desses minerais.

De acordo com Foldvari (2011) e Lempart et al. (2018), a desidroxilacdo das esmectitas
ocorre nos intervalos de temperatura compreendidos entre as temperaturas de 400°C e 500°C e
a desintegracao com formacao de novas fases ocorre no intervalo de temperatura compreendido
entre 850°C e 1000°C, deste modo, as operagdes de secagem e calcinagdo podem ter realizado
a desintegracdo das esmectitas presentes no minério de modo que este mineral ndo foi

identificado no aglomerado extrudado.



60

No que diz respeito a maghemita, Costa et al. (2013), em seu estudo sobre a presenca
de maghemita e trevorita em niquel lateritico utilizando-se de difratogramas DRX e
espectrometria Mossbauer concluiu que nao foi possivel diferenciar corretamente os dois
minerais, quando presentes na mesma amostra. Analisado os picos difratométricos dos estudos
de Choque Fernandez (2018) com os aqui apresentado nota-se que os picos identificados como
maghemita por aquele autor sdo caracterizados como trevorita neste estudo, corroborando a
hipotese de sobre dificuldade de diferenciagdo dos minerais.

Estudos térmicos em minerais de frente de lavra da mina de Onga-Puma realizados por
Nunes (2015) identificaram a formagao de trevorita durante as etapas de reducao onde, segundo
a autora, isto ¢ fruto da desintegracdo das fases serpentina e esmectitas. Além da trevorita ocorre
a formacao de enstatita. Os dados obtidos por Nunes (2015) foram semelhantes aos obtidos nos
estudos térmicos dos aglomerados desse estudo. Deste modo, os dados sugerem que parte da
trevorita formada durante a fase de calcinagdo é capturada pelo circuito de aglomeracao de
modo que ndo € possivel a correta diferenciacdo das fases minerais trevorita e maghemita, onde
provavelmente as duas se fazem presente nos aglomerados.

Além de diferencas mineraldgicas, a partir dos estudos de Nunes (2015) identifica-se
diferencas nos teores dos principais minerais constituintes analisados por meio da fluorescéncia
de raios-X (tabela 3). Os resultados distintos podem estar relacionados aos mesmos fatores
anteriormente discutidos, onde a diferenca do tempo de processamento do minério pode ter
originado amostras incomparaveis ou devido a transformagdes térmicas ocorridas durante a
operagao de calcinagdo que favorece uma maior concentragao de ferro, tendo em vista a pré-
redugdo que ocorre nessa fase e a formagao de hematita a partir da desintegracao das serpentinas

e das esmectitas.

Tabela 3 — Comparacdo entre a analise quimica realizagdo por Nunes (2015) e os dados obtidos nesta

pesquisa.
Elemento Nunes (2015) Aglomerados
Extrudados (Autor,
2020)
NiO 3,1-5,7 3,30
CoO 0,1-0,2 0,14
Fe203 8,7-15 24,68
MgO 28,9-31,1 21,81

Fonte: O autor (2020)
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5.3. Transformagdes de Fase Durante os Processos Metalurgicos de Secagem e
Calcinacao

A partir das analises TG e DSC discute-se as transformacoes de fases que ocorrem nas
temperaturas comuns as operagdes de secagem e calcinagdo, analisando as transformacgoes
mineraldgicas que ocorrem sob efeito térmico. Ao todo, foi possivel identificar quatro eventos
térmicos, sendo trés eventos endotérmicos seguidos por um quarto evento exotérmico

Durante a operagao de secagem nao ocorre transformagdes de fase, esta operagao limita-
se a retirar a umidade do aglomerado, o resultado da operacao de secagem ¢ identificado por
meio da perda de massa, a partir da analise termogravimétrica. O grafico da derivada da curva
termogravimétrica nos permite identificar o apice dessa operacdo aos 60°C, tendo encerrado
por volta dos 105°C. Na mineracdo Ong¢a-Puma ¢ adicionado gas a 1000°C por meio de fluxo
co-corrente, apesar da alta temperatura do gés o minério possui tempo de residéncia baixo no
secador, as temperaturas médias do minério apds ser descarregado ¢ de 75°C e a temperatura
do gas de descarga de aproximadamente 106°C (VALE, 2009).
O produto da secagem no forno de mufla ¢ o vapor de 4gua que segue a equagdo a seguir
H>O(1) — H20(g) AH = 2260k]J por kg de H.O

Durante a calcinagdo ocorreram importantes alteracdes nos minerais presentes no
aglomerado extrudado que dizem respeito a estabilidade térmica das serpentinas e das cloritas
(clinocloro) e que ja foram alvo de estudos por varios autores (BALL, TAYLOR, 1962;
SHIRANE et al, 1987; HRSAK et al, 2005; ZAREMBA, PESZKO, 2008; ZEVGOLIS et al,
2010; SUFRIADIN et al, 2012). O segundo evento térmico ocorrido aos 270°C esté relacionada
a perda de agua estrutural por meio dos minerais hidratados, sendo comumente associado a
desidratacao da goethita. O terceiro evento térmico corre aos 605° e relaciona-se a desidratagcdo
das serpentinas. A serpentinizacdo ¢ resultado da hidratag@o das olivinas, piroxénios e outros
silicatos ricos em Mg, por meio das alteracdes hidrotermais. O peridotito completamente
serpentinizado tem grandes quantidades de agua em sua estrutura quimica (~13%), que ¢
removido neste estagio (VALIX et al, 2002; ZEVGOLIS et al, 2010). A desidroxilacao da
serpentina ¢ seguida do ultimo evento térmico indicado nas andlises de DSC, trata-se do evento
exotérmico ocorrido aos 825°C e corresponde a formagdo de novas fases a partir da
desintegragdo das serpentinas e das cloritas, formado fosterista e enstatita, indicadas nas
equagdes abaixo.

A trevorita permanece estavel até os 600°C, sendo decomposto em NiO e hematita, a
dissolu¢do da trevorita ndo ¢ completa e a partir de 800°C ocorre a presenca de trevorita

neoformada. Entre as temperaturas de 790-820°C ocorre a recristalizacdo da forsterita e de
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espinélio (trevorita), a partir do Mg-clorita. Nesse momento algum niquel reduzido pode ser
incorporado no reticulo cristalino da forsterita, que ndo se mantem estavel na presenta de quarto
e reage formando enstatita, conforme as equagdes abaixo:

a) 600°C —700°C:

Mgs[Si4010](OH)s — 3Mg>[Si04] + SiO2 + H2O (17)

serpentina  — fosterita + amorfo

ou

Mge[Si4010](OH)s — 2Mgs[Si04] + Mga[Si206] (18)

Serpentina  — fosterita + amorfo

5MgsALSi3010(0H)s — 10Mg2SiOs + MgaSisAlsO1s[nH20] + 3MgALO4s + H2O  (19)

Clinocloro — forsterita + cordierita + espinelio + vapor

b) 1050°C —1080°C

3Mgy[Si04] +SiO2  — 2Mg>[Si04] + Mg2[Si20¢] (20)
Forsterita + amorfo. — forsterita + enstatita

ou, a 1050°C

2Mg>[Si04] + Mga[Si206] — 2Mg2[Si04] + Mg2[Si20¢] 1)

forsterita + amorfo — forsterita + enstatita

Em altas temperaturas o desenvolvimento de forsterita e enstatita possui efeito deletério
para a extracdo de niquel, a formacao dessas fases ¢ importante no processo de extragdo de
niquel a partir de minério lateritico mas tem um impacto negativo no tempo de redugdo desses
lateritos (HANG, BRINDLEY, 1973; KAWAHARA et al., 1988; ZEVOGLIS1et al., 2010).

O gréfico TG indica uma perda lenta de 4gua na faixa de temperatura entre 250-550°C,
seguido de uma grande perda de agua entre as temperaturas de 550-700°C, de acordo com
Bunjaku et al. (2010), este padrao ¢ tipico de amostras de serpentinas contendo cloritas.

Imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura (figura 25) nos permite
identificar a morfologica do material extrudado apds tratamento térmica, imagens de amostras
a 300°C, 400°C, 700°C e 1000°C sao indicados na Figura 25 (A, B, C, D e E). Nas imagens de
300°C e 400°C as serpentinas apresentam-se em forma de plaquetas ou em agregados psudo-
colunares, algumas feicdes aciculares podem ser encontradas e se assemelham a crisotila. Aos
700°C as serpentinas apresentam modificagdes nas na morfologia dos agregados pseudo-
colunares. Apo6s os 1000°C ocorre a desintegragdo das serpentinas, em todo o caso ainda ¢

possivel identificar tais feigdes, podendo a forsterita estar assumindo a pseudoforma dos cristais
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de serpentinas. As analises das imagens de microscopia nos permitem identificar os agregados
pseudo-colunares e placosos como parte de uma sequéncia continua de particulas sub-

cilindricas com base nitida e perpendicular ao eixo colunar original.

Figura 25 — Microfotografias do aglomerado extrudado calcinado nas temperaturas indicadas. a) presenga de
mineral placoso e pseudo colunar, provavelmente lizardita (1z) (300°C); b) minerais indiferenciados apresentando
fei¢des aciculares e minerais placosos (400°C); c) detalhe de b); d) mineral com habito pseudocolunar,

provavelmente lizardita (1z) (700°C); ) minerais placosos (1000°C).
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6. CONCLUSAO

O extrudado de niquel de Onca-Puma estd constituido por agregados de material
pulverulento areno-argilosa com tamanho de particulas < 100 um e morfologia irregular.
Mineralogicamente apresenta minerais da série lizardita-crisotila, trevorita, clinocloro, quartzo
e outros acessorios. Essas fases, pela sua composi¢ao quimica-mineral, s3o tipicas de minerais
do grupo das serpentinas com teores de SiO2, FeoO3 e MgO normais em lateritos amazonicos e
compativeis com niquel lateritico de origem saprolitica. As amostras de extrudados
correspondem com as fases minerais presentes nos minérios de frente de lavra que alimentam
as operacdes metalargicas do processo pirometalurgico RKEF.

No tratamento térmico efetuado nos extrudados de niquel foram identificados quatro
eventos térmicos sendo trés endotérmicos e um exotérmico, nesse ambiente, sugere-se que a
crisotila seja o mineral dominante dentre as serpentinas, tendo em vista menor temperatura de
desintegrag¢do dentre os demais membros do grupo da serpentina.

Os eventos térmicos nos permitem concluir também que:

a) durante a operagdo que envolve temperaturas de secagem ocorre a remogao de volateis,
principalmente a 4gua do minério lateritico, cuja quantidade presente representa a sua umidade
(11,4% de volateis). O produto obtido nessa temperatura capacita o material para a operacao
subsequente de calcinagao;

b) durante as temperaturas que envolvem a operacgao de calcinagdo foram removidos agua
estrutural bem como outros gases adsorvidos as substancias, dos quais sugerem sejam
decomposic¢des das fases lizardita e/ou crisotila. Os compostos hidratados do minério de niquel
lateritico sdo os que apresentam as principais modificagdes na sua estrutura cristalina,
favorecendo a formagdo das fases forsterita, hematita, trevorita e enstatita. A calcinagdo
demonstrou ser um processo vigorosamente endotérmico até as temperaturas de 600°C a 700°C,
entretanto em temperaturas acima de 800°C passou a ser exotérmico para as devidas amostras;

c) altas temperaturas também sugerem a recristalizagdo de fases enstatita, forsterita e
hematita bem como a recristalizagao de trevorita, bem como uma pré-reducao formando NiO e
FeO. A formagdo de enstatita e forsterita com Ni incorporado na sua estrutura ¢ deletério nas
operagdes de reducdo, tornando-as refratarias. Entretanto os 6xidos de Ni e Fe, devem favorecer
a reducao.

Os estudos realizados neste trabalho podem contribuir num entendimento maior das
modificagdes mineraldogicas do material extrudado quando submetidos as temperaturas de

secagem e calcinacdo, e assim produzir melhoras no processo RKEF.
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