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FARIA, R. M. Estudo da dispersao das propriedades fisico-quimicas em blocos de
alumina marrom obtida por eletrofusao. 2016. 178p. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncias)
— Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de Sdao Paulo, Lorena, 2017.

RESUMO

Tendo em vista a natureza finita dos minerais naturais, torna-se evidente a necessidade de
utilizarmos este recurso de maneira estratégica. Desta forma, diversas pesquisas vém sendo
desenvolvidas principalmente nas dreas quimicas, metaldrgicas e mineralégicas desde as
etapas de extracdo, beneficiamento, aplicacdo e reutilizacdo dos residuos de minérios.
Portanto, é extremamente importante a intensificacdo dos estudos para aumentar o
conhecimento quanto as caracteristicas e propriedades fisico-quimicas destes minerais,
visando melhorar o seu aproveitamento e longevidade das jazidas naturais, como as fontes
de bauxita, que € a principal matéria-prima para a produgdo de 6xido de aluminio fundido.
Na sua forma cristalina mais comum, denominada corindon, ou 6xido de aluminio o, sua
baixa condutividade elétrica, baixo calor especifico, alta condutividade térmica, alto ponto
de fusdo, elevada dureza e resisténcia mecanica, o torna adequado para uso em produtos
refratarios, ceramicos e abrasivos tais como, lixas, rebolos, ferramentas de corte e de
polimento. Na sintese deste produto as principais impurezas que afetam a qualidade dos
graos sao Fe, Si, Ca, K, Na e Zr, oriundas da matéria prima bauxita e da carta de mistura,
composta por ilmenita, limalha de ferro, carvao vegetal e coque de petréleo. Desta forma, o
presente trabalho assumiu o objetivo de estudar a dispersdo das propriedades fisico-quimicas
em blocos de alumina fundida marrom obtida em fornos Higgins a arco por eletrofusao,
produzidos na Saint-Gobain Abrasivos, unidade de Lorena, SP. Por fim, foram utilizadas
técnicas de caracterizacdo fisico-quimicas de difratometria de raios X (DRX), andlises
quimicas de fluorescéncia de raios X (FRX), ensaio de dureza Knoop e caracterizagio
microestrutural via (MEV/EDS). Desta forma, foi definido o mapeamento composicional
nos blocos de alumina eletrofundida marrom, que servirdo como referéncia técnico-cientifica
para subsidiar agdes de melhoria deste produto, em decorréncia do avanco do estado da arte

deste referido assunto.

Palavras-chave: Alumina eletrofundida marrom. Bauxita. Abrasivos. Caracterizacao fisico-

quimica.






FARIA, R. M. Study of dispersion of physicochemical properties in brown alumina
blocks obtained by electrofusion. 2016. 178p. Dissertation (Master in Science) — Escola de
Engenharia de Lorena, Universidade de Sao Paulo, Lorena, SP, Brazil, 2017.

ABSTRACT

The mineral ores are not renewable sources and we need to use it in the best way possible.
In this way, a large number of researches are being developed around the world aiming the
improvement of current methods of production mainly in chemical, metallurgy,
mineralogical from the steps of extraction, processing, application and reuse of waste ore.
Therefore, it is extremely important to intensify the studies to increase the knowledge about
the characteristics and physicochemical properties of these minerals, in order to improve
their utilization and longevity of natural deposits, such as sources of bauxite, which is the
main raw material to product aluminum oxide fused. In its most common crystalline form,
called corundum or a-aluminum oxide, its low electrical conductivity, low specific heat, high
thermal conductivity, high melting point, high hardness and mechanical strength, making it
suitable for use as refractories, ceramics and fine or coarse abrasives. The synthesis of this
product major impurities that affect quality of grain is Fe, Si, Ca, K, Na and Zr, derived from
the raw material bauxite and the mixture chart consisting of ilmenite, iron filings, charcoal
and coke oil. Thus, this shows the dispersion of physicochemical properties of brown fused
alumina blocks produced by eletrocfusion at Higgins furnace process in the company Saint
Gobain Abrasivos, Lorena— SP. Finally, the samples were physicochemical analyzed by X
ray diffraction (XRD), chemical analyses by X ray fluorescence (XRF), hardnes using
Knoop method, microstructural characterization by (SEM). The results of this work show a
compositional gradient map of the fused alumina block; that shows the main
physicochemical differences into the block, to support changes in the alumina production

process; and it is also important to improve the actual state of art of this particular theme.

Keywords: Brown fused alumina. Bauxite. Abrasives. Physicochemical characterization.
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1 INTRODUCAO

Com o crescimento das atividades industriais, desenvolvimento tecnolégico e a
escassez dos recursos naturais nio renovaveis, tornou-se necessario o desenvolvimento de
metodologias cientificas focadas na obten¢cdo de ferramentas abrasivas mais eficientes.
Respectivamente, também se torna uma exigéncia do mercado fornecedor deste produto, a
melhoria dos processos de producdo de 6xidos fundidos ou de outras matérias primas
abrasivas.

Segundo o SINAESP - Sindicato da Industria de Abrasivos dos Estados de Sdo Paulo,
Minas Gerais, Rio de Janeiro, Espirito Santo, Parand, Santa Catarina e Pernambuco, sdo
classifica as ferramentas abrasivas em graos abrasivos, lixas e abrasivos de liga (A
Associagdo Brasileira de Ceramica, 2015).

Pode se produzir griaos abrasivos de 6xido de aluminio marrom, 6xido de aluminio
branco, carbeto de silicio, abrasivos zirconados, abrasivos especiais e de diamantes artificiais
e naturais. Podem ser utilizados isoladamente em operagdes de lapidacdo e polimento,
servindo de matéria prima para a fabricacdo de lixas e abrasivos de liga (Associacio
Brasileira de Ceramica, 2015).

Lixas sdo também conhecidas como "abrasivos flexiveis" e sdo fabricados pela
deposi¢do em um costado (tecido, papel, fibra vulcanizada) de graos abrasivos unidos por
um adesivo (cola natural, resinas artificiais). Seu formato pode ser de folhas padronizadas,
folhas especiais, correias de lixa também conhecidas como cintas, que podem ser "estreitas"
ou "largas", discos, cones, tubos e rodas de flaps ou rodas de polimento. (Associacdao
Brasileira de Ceramica, 2015).

Abrasivos de liga (em sua maioria conhecidos como "rebolos") sdo fabricados pela
mistura de um elemento aglomerante e graos abrasivos. Os elementos aglomerantes podem
ser de natureza mineral que constituem as ligas "vitrificadas", quando os abrasivos de liga
sdo queimados a altas temperaturas ou ligas frias quando os abrasivos de liga ndo sdo
queimados em fornos. Os elementos aglomerantes também podem ser de natureza orgénica,
Resinas sintéticas, que vao formar os abrasivos de liga "resinoides" ou "organicos" ou de
natureza metélica, utilizados na fabricacdo de alguns tipos de abrasivos diamantados.

Exemplos em relacdo a natureza de seu formado podem ser de rebolos, disco de corte e



30

desbastes, pontas montadas, tijolos, limas, bastdes brunidores, serras diamantadas e outros
segmentos. (Associacdo Brasileira de Ceramica, 2015).

Devido a sua elevada pureza e alto ponto de fusdo, a alumina eletrofundida € uma
excelente matéria-prima para a fabricacdo de materiais abrasivos e materiais ceramicos
estruturais (CICHY, 1972).

A bauxita € a principal matéria-prima para a producdo de alumina eletrofundida,
marrom, branca, rosa e outras (CICHY, 1972). Além disso, ela é empregada em diversos
setores industriais como, a industria metaldrgica, sidertrgica, quimica, alimenticia, agricola,
construgdo civil, entre outras.

Segundo Constantine et al. (2002), a bauxita € fonte natural do aluminio e de outros
produtos ceramicos, como por exemplo, os abrasivos e refratdrios, e o terceiro elemento em
abundancia na crosta terrestre, depois do oxigénio e do silicio. Ela se forma em regides
tropicais e subtropicais por acdo do intemperismo sobre a forma de aluminosilicatos.

Portanto, para produzir o 6xido de aluminio fundido € necessério a utilizacao de fornos
elétricos a arco. Utilizando bauxita como matéria prima, o minério € britado e calcinado, e
depois misturado com cavaco de ferro (15%) e coque (5%), sendo essa mistura carregada na
fornalha. O coque reduz as impurezas combinando com o ferro, que se depositam no fundo
da fornalha. Apds a reacdo, a mistura € resfriada em condi¢des controladas, de modo que se
obtenha o tamanho desejado dos cristais. A massa resfriada € entdo britada, magnetizada e
peneirada em diversas fracdes granulométricas. Os graos podem variar em rigidez, tipo de
fratura, adesdo a cola e diversas outras propriedades, dependendo da finalidade (DOMPIER]I,
SZNELWAR, SCALABRIN, 2009).

Atualmente, com o mercado cada vez mais competitivo, o desenvolvimento de
produtos com melhores performances e de processos mais eficientes sdo acdes necessarias
para manter a competitividade das empresas. No caso particular de alumina marrom
eletrofundida para aplicacdes abrasivas, a literatura técnico-cientifica é extremamente
carente no mapeamento das propriedades fisico quimicas dos blocos eletrofundidos . Sendo
assim, o presente trabalho prop6s um estudo sobre a dispersdo nas propriedades fisico-

quimicas dos blocos de alumina marrom, fundida pelo processo de eletrofusao.
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2 OBJETIVOS

Este trabalho de dissertacio tem como objetivo o estudo da dispersio das
propriedades fisico-quimicas em blocos de alumina marrom eletrofundida, produzidas pelo
pelo processo Higgins, Sant Gobain abrasivos, Lorena, utilizada como meio abrasivo na
fabricacao de rebolos e lixas.

Para atingir este objetivo serd necessario atender os seguintes objetivos especificos:

a) Avaliar a composicdo quimica do minério bauxita utilizado como matéria-prima

nos ultimos 5 anos;

b) Acompanhar o processo de eletrofusdo e resfriamento dos blocos eletrofundidos;

¢) Acompanhar e realizar amostragem dos blocos eletrofundidos;

d) Analisar as flutuagdes composicionais em blocos de alumina marrom

eletrofundida mediante técnicas como DRX, FRX, MEV-EDS e ensaio de dureza

Koonp das diferentes regides dos blocos em estudo.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Abrasivos

3.1.1. Tipos e qualidades

O futuro das empresas de manufatura de materiais abrasivos € definido por questdes
como a concorréncia internacional, crescimento da intercomunicacdo, aumento da
importancia com o meio ambiente e capacidade de se adaptar rapidamente a mudangas
globais. Para isso, € necessdrio que as empresas invistam cada vez mais em tecnologia de
alta eficiéncia na engenharia de produtos, na seguranca e na qualidade da usinagem pelo
material abrasivo (KLOCK, 2009).

E com a crescente exigéncia na qualidade dos produtos e aumento na fabricacdo com
processos automatizados, consequentemente o processo de usinagem precisou melhorar o
seu desempenho. O processo de usinagem pode ser divido em grupo, dos quais podemos
citar: desbastar, amolar, retificar, brunir, moer, lixar e polir dentre outros (KLOCK, 2009).
O processo de abrasdo € definido como o desgaste mecanico numa operagdo de remover
particulas de um material por atrito contra outro material de maior dureza (GOVE, 1986;
KELLER, 2004).

A ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS (NBR 15230) define
abrasivos como um produto natural ou sintético, granulado, utilizado na fabricacdo de
ferramentas abrasivas destinadas a remog¢ao de material das pecas.

Materiais abrasivos, de acordo com o handbook de abrasivos da Norton Company
(NORTON, 1961), sao substancias utilizadas para desbastar por abrasdao num processo de
moagem, polimento, lapida¢do utilizando diretamente materiais naturais, como o corundum,
esmeril e diamante natural, ou sintéticos, como o 6xido de aluminio (Al.O3), carbeto de
silicio, (SiC), e carbeto de boro (B4C).

As ferramentas abrasivas podem ser do tipo aglomerado, revestido, natural, sintético,
pastas abrasivas e outros. Na fabricacdo destas ferramentas sdo utilizados grao/agregados
abrasivos livres ou incorporados a resinas poliméricas ou ligas vitreas. As principais
propriedades/caracteristicas controladas nestes graos abrasivos sdo: dureza, rigidez,
densidade, granulometria e uniformidade dos grios (DOMPIERI; SZNELWAR;
SCALABRIN, 2009).
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Abrasivos aglomerados sao prensados e moldados para a fabricacdo de diversos tipos
de produtos, tais como discos de corte, rebolos, pedra de esmeril e outros. Além disso,
existem cinco denominacdes diferentes para este tipo de produto, sendo elas:

= Discos de resina, utilizada em oficinas metalirgicas e de manuten¢do para corte e

desbaste de materiais. Utiliza como aglomerante resina sintética dura.
= Discos vitrificados, tem como caracteristica estabilidade dimensional, rigidez,
precisdo nas operacgdes de desbaste, ndo sofre mudanca em suas propriedades com
variagdes baixas de temperaturas e nem com o uso de 6leos ou dgua. Geralmente
esses discos sdo produzidas em fornos de cerdmica com ligas de argila-feldspato.

= Discos emborrachados, devido a sua elasticidade s@o usados em casos especiais de
acabamento. Usa-se borracha natural ou sintética como aglomerante.

= Discos de laca, quando se faz necessario acabamentos de alta precisao.

= Discos ceramicos, liga ceramica a base de silicatos (silicatos) € usado para acoes

suaves de desbaste e minimizac¢do do calor gerado em operagdo.

Além da forma e granulometria dos graos, os discos ou rebolos possuem caracteristicas
diferentes decorrentes da composi¢cdo quimica do grao, da granulometria, espacamento entre
os graos, e grau de tenacidade do aglomerante. Eles também sdo moldados nos formatos de
barra, tijolos e blocos (DOMPIERI; SZNELWAR; SCALABRIN, 2009).

Em adigdo, para a fabricacao de rebolos de alta performance ou aqueles utilizados em
acabamentos especiais em indudstrias automobilistica ou aerondutica, € importante destacar
que a habilidade de corte, a friabilidade e a morfologia do grao, dependem da escolha correta
dos graos abrasivos, os quais controlam: a taxa de remocao de material, o intervalo entre as
dressagens do rebolo, a conducdo do liquido refrigerante até a interface rebolo-peca e a
expulsdo do cavaco (ALL; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

Entretanto, a morfologia do grdo ou do agregado (particulado policristalino) tem um
impacto enorme sobre sua resisténcia, desempenho e empacotamento, caracteristicas que
influenciam na formulacido e manufatura dos rebolos. A forma e o tamanho dos graos sdo
parametros interligados, sobretudo quando se trata de morfologia irregular. Geralmente, a
forma de um grdo esta baseada na estrutura cristalina do material, com as variacdes de seus
polimorfos, no caso dos agregados a morfologia estd associada das combinacdes de
policristais e das vdrias fraturas decorrentes da cominuicao durante o processo de fabricagao.
A morfologia do grao/agregado ¢ fundamental na performance dos abrasivos, porém a
integridade mecéanica e a térmica podem ser tdo importantes quanto ao se trabalhar materiais

tenazes. (ALL; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).
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3.1.2. Abrasivos a base de alumina eletrofundida

A selecdo do tipo de abrasivo € determinada em funcdo das propriedades fisicas dos
materiais a serem usinados, por exemplo, acos carbono, sem tratamento térmico, forjados,
fundidos e uso geral, se usa abrasivos a base de 6xido de aluminio marrom (ICDER, 2016).

Na produgdo de 6xidos de aluminios fundidos, o minério de bauxita é a principal
matéria-prima utilizada. Seu uso, na producdo deste tipo de produto € realizado por dois
processos diferentes, direto ou indireto.

No chamado direto, o processo de eletrofusao ocorre utilizando a bauxita que recebe
apenas um tratamento térmico de calcinag¢do, afim de decompor os hidréxidos antes do
processo de eletrofusdo, o qual da origem, geralmente, a denominada alumina eletrofundida
marrom (alo marrom).

No processo chamado indireto a bauxita € beneficiada por um processo
hidrometalurgico, conhecido como Processo Bayer, que gera uma alumina calcinada, a qual
apdés o processo de eletrofusdao da origem a alumina eletrofundida branca (alo branco)
(CICHY, 1972).

O processo de producdo dos agregados de alumina eletrofundida comecga pela
homogeneizacdo das matérias primas em propor¢des adequadas, subsequentemente, a
mistura é submetida ao processo de eletrofusdo, resfriamento, britagem, moagem e
finalmente, o material segue para a classificacdo granulométrica conforme exigida pelo

cliente (PASSOS e RODRIGUES, 2016).

3.1.2.1 Oxido de aluminio fundido marrom

A alumina eletrofundida marrom € considerada o carro-chefe da industria de abrasivos.
E o abrasivo mais largamente utilizado na fabricacio de rebolos para materiais de alta
resisténcia a tracdo, utilizado em operacdes de desbaste, rebarbacao e retifica pesada e para
corte de materiais ferrosos. Possui de 2 a 4% de titania, o que lhe confere melhor tenacidade.
Dependendo do processamento, 50% dos particulados sdo tipicamente constituidos de
monocristais (graos); e pode ser fornecido em diferentes massas especificas aparente, em
fun¢do do empacotamento das particulas.

Os graos/agregados podem ainda receber um tratamento térmico apds a classificacao

granulométrica para aliviar tensdes dos processos de cominui¢ao, oxidar particulas metélicas
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ndo removidas pelo separador magnético a fim de incrementar a tenacidade. A oxidagdo das
particulas metdlicas decorrendo deste tratamento térmico confere coloracdo azulada nos
grao/agregados, denominados “blue fired”.

Os graos/agregados podem também receber revestimentos de silano ou 6xido de ferro
II1, a fim de melhorar a adesao a matriz em rebolos resinoides, (ALI; DAVIM; JACKSON;
etal., 2011).

Segundo Wolfe e Lunghofer (1998), dos anos 50 até os anos 80, a producdo de alumina
eletrofundida marrom e branca sempre foi incrementada pelos tradicionais fabricantes de
minerais fundidos na América do Norte, América do Sul, Europa e Japao. A partir de meados
dos anos 80, muitos destes passaram por processos de aquisi¢do, redugdo de investimentos
e consolidacdes. Como resultado, muitos dos maiores fabricantes desapareceram ou foram
absorvidos por outras organizagdes, o que fez com que o fornecimento mundial de alumina

eletrofundida comecasse a mudar.

3.1.2.2. Oxido de aluminio fundido branco

A matéria-prima empregada na fabricacdo da alumina eletrofundida branca (alo
branco) € alumina calcinada de grau metalirgico, obtida pelo processo Bayer a partir da
bauxita. O fluxograma da Figura 1 mostra as etapas deste processo Bayer. A Tabela 1 mostra

a composi¢do quimica tipica de aluminas calcinadas empregadas na eletrofusao.
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Figura 1 - Fluxograma da producdo de alumina calcinada pelo processo Bayer.
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Fonte: HYDRO, 2016.

Tabela 1 - Composi¢cao quimica tipica da alumina calcinada para eletrofusao.

Composto Quimico  Tipico (%) Faixa (%)
AlO3 99
Na,O 0,5 0,24-0,58
Fe>03 0,03 0,01-0,04
SiOs 0,03 0,02-0,05
TiO2 0,01 0,003-0,016
CaO
MgO
P.F. (1000°C) 0,75 0,05-1,36
SO3 0,008 0,008-0,015

Fonte: adaptado de CICHY, 1972
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Esse tipo de 6xido de aluminio eletrofundido € o mais fridvel da familia das aluminas
fundidas e normalmente € policristalino e contaminado com B-alumina (11Al,03.Na>O). Ele
¢ consideravelmente mais duro que o 6xido de aluminio fundido marrom e as aplicagcdes
mais comuns incluem a usinagem de acos rapidos, acos ferramentas e agos inoxidaveis (ALI;
DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

Sobre as impurezas na producdo de alumina eletrofundida branca, existe uma
preocupacdo relevante que estd relacionada a conversio do 6xido de sodio residual do
processo Bayer em B-alumina, que cristaliza na forma de placas hexagonais no interior da
alumina. Como a B-alumina tem ponto de fusdo inferior ao da alumina, ela vai se concentrar
nas por¢des do bloco que se solidificam por dltimo. Novos modelos de fornos Higgins t€ém
a capacidade de reduzir a quantidade de P-alumina em funcdo de seu design, porém a
estrutura de solidificac@o da carga estd atrelada ao desenho da cuba do forno e a capacidade
de extragdo de calor (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

Ali et al. (2011) argumenta que o projeto da cuba de fusdo pode ter um grande impacto
sobre a estrutura e composi¢cdo quimica dos graos e que a razdo de aspecto da cuba pode
acarretar uma maior ou menor dispersdo de B-alumina dentro do bloco fundido; e nos
tamanhos e na distribui¢do de tamanhos dos cristalitos de a-alumina produzida.

O elevado gradiente térmico presente no arrefecimento de um bloco de pequena razio
de aspecto (=1) de alumina branca fundida provoca a cristalizacao da a-alumina em héabito
dendritico, composta por extensdes de fase romboédrica interdendritica ao longo do
gradiente térmico. Esse tipo de cristal € o resultado do crescimento das arestas laterais muito
mais rapido que as faces. Os graos abrasivos feitos a partir desse material tendem a fraturar
em fragmentos relativamente largos ao longo de planos bem definidos e, portanto, tém maior
poder de auto-afiacdo.

Ja a cristalizagdo em blocos de alta razdo de aspecto acarretard estruturas com
crescimento pouco direcional e com cristais mais finos, em funcio da alta taxa de extragao
de calor, resultando em fragmentos menores na fratura dos graos (ALI; DAVIM; JACKSON;
etal., 2011).
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3.1.2.3. Oxido de aluminio fundido branco monocristalino

A alumina fundida branca monocristalina é a mais dura e mais fragil da familia das
aluminas, sendo produzidos em cubas de fusdo profundas e isentas de qualquer
contaminagdo de f-alumina. Normalmente é empregado na usinagem de acos-ferramenta e

acos de alta liga, que sdo muito sensiveis ao calor (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

3.1.2.4. Oxido de aluminio fundido marrom de baixa titinia

Ao reduzir o contetido de titdnia do 6xido de aluminio marrom a tenacidade € reduzida
também, porém isso faz com que a friabilidade aumente. O Alo Marrom de baixa titania
possui de 1 a 2% de TiO2 e € utilizado em ferramentas abrasivas que requerem um
grao/agregado abrasivo com tenacidade intermediaria entre o Alo branco e o Alo marrom.
Este tipo de abrasivo é utilizado na fabricacdo de discos com depressao central, discos de
corte, e em operagdes de retifica cilindrica e de superficie de metais e ligas sensiveis ao
calor, onde se deseja trabalhar a frio, mas com alta velocidade.

Estes graos/agregados podem receber os tratamentos térmicos e de superficie tal qual

o 0xido de aluminio marrom (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

3.1.2.5. Oxido de aluminio fundido rosa

A alumina fundida rosa é a mesma alumina branca a qual foi adicionada uma
quantidade inferior a 0,5% de 6xido de cromo durante a fusdo para produzir graos
ligeiramente mais tenazes que a alumina fundida branca convencional. Ela € utilizada para
usinagem de acos de alta liga ndo endurecidos que requerem resisténcia 8 moagem um pouco
mais efetiva do que o 6xido de aluminio branco fundido. O componente de 6xido de cromo

do abrasivo aumenta a sua capacidade de moagem (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

3.1.2.6. Oxido de aluminio fundido rubi

Da mesma forma que o 6xido de aluminio fundido rosa, a alumina fundida rubi tem
como base a alumina branca e a adi¢do de 6xido de cromo durante a fusdo, porém em
quantidade de 3%, o que confere a ela maior tenacidade em relacdo a rosa (ALI; DAVIM;

JACKSON; et al., 2011).
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3.1.2.7. Oxidos de aluminio com zirconia

Sao graos abrasivos de 6xido de aluminio combinados com o6xido de zircOnio,
constituidos de cristais obtidos a partir da fusdo de zirconita e alumina, a temperatura de
cerca 1.900° C, seguida de resfriamento. Sdo constituidos de graos de alumina priméria e
graos de estrutura eutética da alumina-zirconia, que confere extrema resisténcia ao desgaste
e propriedades anti-fridveis, possuindo a capacidade desbastar por muito mais tempo com
menos calor, sendo ideal para aplicacdes de corte rdpido e desbaste pesado (SAINT-

GOBAIN ABRASIVOS, 2015).

3.1.3. Eletrofusao da alumina

No processo de fabrica¢do da alumina eletrofundida marrom a partir da eletrofusao
da bauxita mais aditivos (agentes redutores e ferro metdlico), ocorre a reducado destes 6xidos,
com excecdo do Al;Os3;, gerando compostos de menor estado de oxidagdo que sdo
volatilizados, ou elementos metdlicos que formam uma liga, a qual pode ser segregada. Desta
forma, o teor de alumina pode ser aumentado de, por exemplo, 80 para 96% (CICHY, 1972).

Para este efeito, a mudanca de energia livre para as possiveis reacdes € representada
em funcdo da temperatura absoluta a fim de encontrar a temperatura a qual as reagdes
tornam-se espontanea. De acordo com a Figura 2, e conforme descrito por Zaigeng et al.,
1996, os 6xidos Fe>03, K>0, NayO, SiO;, TiO2 e MgO comecam a serem reduzidos pelo
carbono, formando os metais Fe, K, Na, Si, Ti e Mg as temperaturas de 720, 750, 980, 1530,
1650 e 1830°C, respectivamente, porém a reducdo do Al,Os torna-se espontinea apenas
acima de 2050°C. Teoricamente, todos os 6xidos, exceto a alumina e a célcia (CaO), podem
ser removidos quando submetidos a temperaturas da faixa de 1800 a 1900°C, a uma certa
quantidade de carbono presente. Os metais alcalinos terrosos K, Na e Mg sdo de maneira
geral eliminados do processo na forma de gis, enquanto que o Fe, Si e Ti formam uma liga
metalica que se deposita no fundo do banho.

As principais reacdes de reducdo das impurezas mais significantes presentes na

bauxita estdo descritas simplificadamente nas Equagdes 3.1, 3.2 e 3.3 (CICHY, 1972).

Fe»0s3q) + 3Cs) = 2Feq) + 3COy) 3.1

Si02q) + 2Cs) — Siy + 2CO¢) 3.2)
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TiO2p+ 2Cs) = Tig+ 2CO(y) (3.3)

Entretanto, o processo de reducdo da bauxita, ndo acorre de maneira tdo simples,
sendo que o 6xido de ferro € mais facilmente reduzido que o 6xido de titanio. (CICHY; 1972;
ZAIGENG et al., 1996).

Tendo em vista que a literatura aponta como faixa de temperatura de operagdo de um
forno para a fus@o da bauxita entre 1950 e 2100°C, indicando que € possivel ocorrer a reagao

de reducdo da alumina (CICHY, 1972), Equacao 3.4.

AlO3() + 3Cs) = 2Al0+ 3CO(y) (3.4)

Durante o processo de purificacdo, a concentracdo de Al,Osz tende a aumentar,
elevando também o ponto de fusido e por consequéncia a temperatura do liquido. Desta
forma, quanto maior o teor da pureza da alumina, maior tende a ser a concentragdo de
aluminio da liga ferrosilicio.

Além de gerar silicio, a silica também d4 origem ao mondxido de silicio gasoso
(S10(g)), conforme mostrado nas Equagdes 3.5 e 3.6. Portanto, este 6xido migra-se para a
superficie do forno e volta ao seu estado de oxidagdo original que € captado pelo sistema de
coleta de p6 do forno com alta concentracio de SiO» usualmente encontrada neste

subproduto.

Si02q) + Sigy = 2S10¢g) 3.5)

SiO2¢) + Cs) = SiO(g) + CO(g) (3.6)

InvestigacOes realizadas por Cichy (1972), mostraram que o aluminio também ¢é

vaporizado na forma de sub6xido, quando a alumina entra em contato com carbono ou silicio

a temperaturas da ordem de 2100°C, Equagdes 3.7 e 3.8.

AlLO3q) + 2Cs) > AlLO(g) + CO(g) (3.7)

Al Os3q) + 2Sig) = Al2O(g) + 2S10(y) (3.8)
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Figura 2 - Diagrama da energia livre vs temperatura para algumas reagdes dos
principais 6xidos usados na produgdo de alumina eletrofundida.
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Sendo que o sub 6xido Al2O) pode, ainda, reagir com silicio, gerando os produtos

Al e SiO (CICHY, 1972), Equagio:

Ale(g) + Si(l) e 2Al(1) + SiO(g)

(3.9)

Conforme observou Cichy (1972), em relacdo a Figura 2, as rea¢des para formagao

de carbetos tornam-se espontdaneas a temperaturas inferiores aquelas requeridas para a
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reducdo do estado de oxidag@o dos metais, tendo como reagdes gerais as Equagdes 3.10, 3.11

e 3.12.

1377°C
Si0, gy +3C) —— SiC(s) +2C0 (3.10)
) 1049°C
TiO; qy + 3Csy —— TiC) + ZCO(g) (3.11)
1977°
241,05 gy + 9Csy —— AlyCs () + 6COg (3.12)

A probabilidade de formagdo de carbetos € pequena quando a concentracdo final de
alumina no banho € menor do que 98%, uma vez que o carbono é preferencialmente
consumido nas rea¢des das Equacdes 3.1, 3.2 e 3.3. Entretanto, quando presente, o carbeto
de aluminio € de dificil remoc¢do, uma vez que a reagdo, torna-se espontanea apenas acima

de 2127°C (CICHY, 1972), Equagao 3.13.

Al4Cs + Al,O3 = 6Al + 3CO (3.13)

3.1.4. Influéncia das impurezas

Na fabricacdo de ferramentas abrasivas para desbaste, rebolos, disco de corte e até
mesmo na producgdo de lixas para aplicacdes especificas, a qualidade dos graos abrasivos e
suas propriedades requeridas sdo fundamentais para o aumento do desempenho e vida qtil
dessas ferramentas.

Motivados a esta questdo, Passos e Rodrigues (2016) estudaram a influéncia da titania
e 6xido de ferro III na coloragdo e friabilidade do 6xido de aluminio fundido “blue fired”
como material abrasivo. Esses graos “blue fired” sdo os mesmos graos do tipo de alumina
fundida marrom ou semi-fridvel, que apds tratamento térmico sofrem mudanga na sua
coloracdo cinza ou marrom para azulada, e além disso a vida util deste material aumenta em
comparagdo ao material antes do tratamento térmico especifico para este caso.

Segundo Passos e Rodrigues (2016), o motivo da coloragdo azul do 6xido de aluminio
marrom quando tratado termicamente a temperatura acima de 1280°C atribuida por outros
autores era devido formacdo da fase de titanato de aluminio (A1,TiOs). No entanto, os

resultados apresentados por Passos e Rodrigues, mostraram que o responsével pela coloracao
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azul da alumina eletrofundida é o fendmeno 6Gtico de transicao eletronica (PASSOS e
RODRIGUES, 2016).

Os autores utilizaram como referéncia a safira azul, que possui em sua estrutura
cristalina os fons Fe?* Ti**, na forma de impureza, os quais nestes estados de oxidacdo
conferem a cor azul a safira.

Os autores concluiram que o tratamento térmico em atmosfera oxidante auxilia a
formacgao de compostos 6xidos com o ferro e o titdnio que podem estar presentes em estados
de oxidacdo menos estdveis ou na forma metalica.

Hohne, Ullner and Kley (1991) estudaram a tensdo limite para formar trinca ou iniciar
a propagacdo de uma trinca pré-existente como um parametro para a caracteriza¢ao de graos
abrasivos de alumina fundida. Com trés composi¢des de amostras de abrasivos de 6xidos
fundidos, a técnica utilizada para determinar este parametro foi realizado com o ensaio de
dureza Vickers. Contudo, antes deste procedimento, foi estudado a influéncia das impurezas
de crémio, ferro, manganés e titdnio que sio incorporados como fons isolados ou pequenos
defeitos na estrutura cristalina da alumina. Portanto, para estimar a concentragdo dessas
impurezas, as amostras foram investigadas pela técnica de ressonincia paramagnética
eletronica (RPE) e por energia dispersiva de espectroscopia de raios X (EDS).

A espectroscopia de ressonancia paramagnética eletronica ou de ressonancia de spin
eletronico (RPE) é uma técnica espectroscopica que detecta espécies contendo elétrons
desemparelhados, ou seja, espécies paramagnéticas (KAZAN et all, 2015).

Hohne determinou a tensdo o limite de propagacdo de trincas e correlacionou os
resultados com o desgaste abrasivo, devido a linearidade entre a probabilidade de iniciagdo

da trinca e o desgaste para o grupo de materiais estudados (HOHNE et all, 1991).

3.2. Processo de obtencao da alumina eletrofundida marrom

Para produzir o 6xido de aluminio marrom a bauxita calcinada é fundida diretamente
com coque, limalhas de ferro, e quantidades estequiométricas de ilmenita (FeTiO3), em
temperaturas entre 1900 e 2000 °C. As condig¢des de reacdo da fusdo do 6xido de aluminio
marrom, como resultado da reagdo do coque com o oxigénio para formar mondxido de
carbono, reduz a silica e o 6xido de ferro, os quais se combinam formando uma fase de ferro-
silicio, mais densa do que a alumina liquida e bastante fluida. A silica também pode ser

liberada na forma de fumaca devido as altas temperaturas. E, finalmente, a quantidade de
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titania deve ser ajustada de acordo com o processo, devido a reducao do titanio, que decanta

junto com o ferro-silicio (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

3.2.1 Matérias primas

As principais matérias-primas utilizadas no processo de eletrofusdao da alumina

marrom estao mostradas na Figura 3.

Figura 3 - Imagem das principais matérias primas para produgdo de 6xido de aluminio
eletrofundido marrom.
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Fonte: Préprio autor a partir de imagens publicas

3.2.1.1. Bauxita

A bauxita é fonte natural do aluminio, o terceiro elemento em abundancia na crosta
terrestre, depois do oxigénio e do silicio. Mesmo com sua elevada abundancia, ndo ha
noticias acerca da ocorréncia de aluminio metdlico na natureza. Constata-se sua maior
ocorréncia na forma combinada com outros elementos, principalmente o oxigénio, com o
qual forma alumina. A rocha bauxita compde-se de uma mistura de minerais de aluminio e
impurezas, os mais importantes sdo: (a) gibsita AI(OH)s, (b) didsporo y-AIO(OH) e (c)
boehmita a-AlO(OH). Esses minerais sdo conhecidos como oxi-hidroxidos de aluminio e
suas proporg¢des, na bauxita, variam muito dependendo da localizacdo geografica, o tipo e a
quantidade das impurezas do minério, tais como: 6xido de ferro III, argila, silica, diéxido de
titdnio, dentre outras. (CONSTANTINE et al., 2002).

Segundo Béardossy (1993, apud Aquino 2007) a bauxita foi descoberta em 1821 pelo
professor e cientista francés Pierre Berthier (1782-1861) da escola de Minas de Paris na

cidade de Les Baux, no sul da Francga. Trata-se de uma rocha que pode ser de coloracao
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avermelhada, com mais de 40% de alumina (Al>O3) contida. A propor¢do dos 6xidos de ferro
determina a coloracdo da rocha. Assim, a bauxita branca contém de 2 a 4% de 6xidos de
ferro III, ao passo que na bauxita vermelha essa propor¢ao pode atingir 25% (SAMPAIO; et
al., 2008).

3.2.1.1.1. Caracteristicas e propriedades da bauxita

Pascoal e Pandolfelli, 2000, em um estudo sobre bauxitas refratdrias de origem sul-
americana sdo predominantemente gibsiticas, possuindo um comportamento durante a
queima distinto da matéria-prima chinesa, que sdo predominantemente diasporica.

Pascoal e Pandolfelli, 2000, caracterizaram por andlise termogravimétrica e
termodiferencial (ATG/ATD) as bauxitas sul-americanas, Figura 4, observaram os picos
endotérmicos da decomposi¢do da gibbsita por volta de 350 °C e o da boemita a 530 °C e a
980 °C um pico exotérmico da pseudo espinelizacdo da caulinita, atribuidos a estas
temperaturas o processo de transformagao da gibsita em a-Al2Os.

Segundo os autores, a decomposicdo da gibsita ndo € total a 350°C, sendo que uma
fracdo se transforma em boehmita e acima de 530° C s@o formados 6xidos metaestaveis, que
finalmente em temperaturas entre 900-1000 °C, comeca a transformacgdo destes 6xidos de
transi¢do em a-Al2O; através de reagdes no estado sélido que se completam somente acima

de 1100 °C.
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Figura 4 - Anélise térmica diferencial tipica da bauxita refratéria.
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Fonte: (PASCOAL e PANDOLFELLLI, 2000).

Caballero e Aza, 1988, em um estudo de caracterizacio de bauxitas sul americanas do
tipo gibsita, observaram uma quantidade baixa de 6xidos alcalinos e alcalinos terrosos,
Tabela 2, a presenca majoritaria de fases cristalinas gibsita (85-90%), e as fases caulinita

(5-10%) e de anatdsio (<5%), Figura 5.

Tabela 2 - Anélise quimica da bauxita crua e calcinada por ICP.

Composicao (% m) “In natura” Apos calcinacao

ADLO3 61,98 88,76
SiOs 3,90 5,59
TiOz 2,42 3,47
Fe,>O3 1,15 1,65
CaO 0,07 0,11
MgO 0,22 0,30
NaO 0,05 0,06
K20 0,05 0,06
Perda ao fogo (a 1100 °C) 30,16 --

Fonte: CABALLERO E AZA, 1988.
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Figura 5 - Difratograma de raios X da bauxita caracterizada por Caballero e Aza.
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Fonte: CABALLERO e AZA PENDAS, 1988.

Caballero e Aza também observaram uma textura nodular, Figura 6, indicando a
presenca de caulinita (K) e gibsita (G), com tamanho dos nédulos de caulinita variando entre

5 a50um (CABALLERO e AZA PENDAS, 1988).

Figura 6 - Microfotografia do minério de bauxita por microscépio eletronico de
varredura, apresentando a estrutura nodular (K = Caulinita e G = Gibsita). (1700x).

Fonte: CABALLERO e AZA PENDAS, 1988.
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3.2.1.1.2 Geracao de bauxita

O processo natural de lixiviacdo aquosa de rochas magmaticas ocorre por intempéries
geralmente em climas tropicais com temperaturas médias anuais acima de 20° C. Essa
condic¢do, favorece a formacao da bauxita, onde silicatos e argilominerais sdo decompostos
e a remog¢ao da maior parte da silica acontece, enquanto os 6xidos de aluminio e ferro sao
concentrados. Além disso, condi¢cdes como elevada porosidade na rocha, topografia plana
ou pouco acidentada permitindo o minimo de erosdo e longos periodos de estabilidade
somado a intensa alteracdes climatica, favorece uma maior taxa de formagdo da bauxita.
Sendo o feldspato o principal mineral que, facilmente, dd origem a bauxita. A caulinizacgao,
laterizagdo e bauxitizacdo sdo 0s processos responsaveis que dao origem a conversao dos
minerais de alumino silicatos presentes na rocha em bauxita (SAMPAIO; et al., 2008),
Sequéncia de reacdo de formacdo do didsporo e da gibbsita a partir de uma rocha feldspatica

potdssica sdo mostradas nas Equacdes de 3.14 a 3.19.

H,0

KAlSi;04 — HAISi;04 + KOH (3.14)
HAlSi;05 — AlSi,05(0H) + Si0, (3.15)
HAISi;05 — HAISIO, + 2Si0, (3.16)
2HAISiO, — Al,Si,0s(0H), (3.17)

H,0
HAISi0, — AlO,H + SiO, (3.18)

H,0
AlO,H = Al(OH)4 (3.19)

Apesar de ser frequentemente descrita como um minério de aluminio, a bauxita ndo é
uma espécie mineral propriamente dita, mas um material heterogéneo formado de uma
mistura de hidr6xidos de aluminio hidratados; com formula quimica geral :[AlIOx(OH)3.2x],
0< x <l1; cujas principais impurezas sdo: caulinita, quartzo, hematita, goethita, rutilo,

anatdsio e outros alumino silicatos, em quantidades que variam em func¢do da regido de
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origem, causando alteracdes no aspecto fisico do minério que pode variar de um sélido
marrom-escuro ferruginoso até um sélido de cor creme, duro e cristalino, a Figura 7 mostra
um pétio de bauxita. A cor e a composi¢do do sélido podem variar em um mesmo depdsito
de bauxita. A composi¢do tipica da bauxita de uso industrial é: 40-60% de Al>O3; 12-30%
de H>O combinada e na forma de hidroxilas; 1-15% de SiO: livre e/ou combinada; 1-30%
de Fe»0s3; 3-4% de TiO2; 0,05-0,2% de outros elementos e 6xidos. (CONSTANTINE et al.,
2002).

Figura 7 - Foto do pétio de bauxita.

Fonte: Hydro (2006, apud Quaresma, 2012).

As bauxitas mais ricas em boehmita, a-AlO(OH), sdo encontradas em depdsitos
europeus (Franga e Grécia) enquanto que aquelas ricas em diaspério, y-AIO(OH), na China,
Hungria e Roménia. As bauxitas geologicamente mais novas possuem alto contetido de
gibsita, AI(OH)3, ocorrem em grandes depdsitos em areas de clima tropical como Jamaica,
Brasil, Austrdlia, Guiné, Guiana, Suriname e India, e s3o as que apresentam maior interesse
comercial (CONSTANTINE et al. ,2002.)

Segundo Anjos et. al (1983, apud Sampaio; et al., 2008) os teores maximo entre 50 e
55% e minimo de 30% de alumina (Al,Os) presente na bauxita define se ela é
economicamente vidvel.

As principais reservas de bauxita, perfazendo um total de 55 a 75 bilhdes de toneladas,
sdo encontradas na América do Sul (33%), Africa (27%), Asia (17%) e Oceania (13%),
sendo que as trés maiores localizam-se primeiro na Guiné, segundo no Brasil e terceiro na
Austrdlia (CONSTANTINE et al. ,2002.). Estima-se que a reserva total deva ser suficiente

para a demanda de aluminio no século XXI. Cerca de 85 a 90% da producdo mundial da
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bauxita € destinada a industria do aluminio metalico. Os 10 a 15% restantes t€ém ampla
aplicacdo industrial para a manufatura de materiais refratarios, abrasivos, produtos quimicos,
cimento com alto teor de alumina e outros (Kirk-Othmer 1993, apud Constantine et al.
2002).

O Departamento Nacional de Produg¢dao Mineral (DNPM) apresenta no Sumadrio
Mineral de 2014, que em 2013, a produ¢do mundial de bauxita chegou a 257 milhdes de
toneladas, quantidade praticamente igual a registrada em 2012, sendo que o maior produtor
mundial em 2013 foi a Austrdlia com 77 milhdes, seguida da China com 47 milhdes, o Brasil
aparece em terceiro lugar com 12,7% do total produzido o que representa 32,8 milhdes de
toneladas.

A quantidade de area existente em pesquisa no Brasil sobre o potencial brasileiro de
bauxita, tende a manter a distribui¢do regional para os préximos anos, devido a quantidade
de areas existentes em pesquisa, somando aproximadamente 1000 centros de pesquisa.
Grande parte dessas dreas sdo pertencentes na grande maioria as empresas em atividades
(Quaresma, 2009).

A localizacao das principais minas de bauxita em relacdo aos principais clientes e

refinarias de alumina e fundi¢do de aluminio primdrio estdo mostradas na Figura 8.
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Figura 8 - Mapa de localizacdo de minas de bauxita, refinarias de alumina e industrias
de aluminio primdrio em operagdo no Brasil
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Fonte: ABAL, 2007.

3.2.1.1.3. Qualidade da bauxita

A bauxita é o material de partida para todos os tipos de alumina e o Brasil ocupa a
terceira posi¢ao na classificagdo mundial, em termos de reservas, com cerca de 3,52 bilhdes
de toneladas (reservas medidas + indicadas + inferidas). H4 predominéncia nas reservas
brasileiras das bauxitas de grau metaldrgico (83,7%), utilizadas na produgdo de aluminio
primério. No Brasil, a produgdo total de bauxita alcangou 17 milhdes toneladas em 2003.
Nos tltimos anos, a producdo de bauxita ndo metaldrgica variou entre 2 e 5%
correspondendo a 400-600 mil t/ano. Em 2003, apenas 1% do consumo de bauxita no pais
foi destinado as industrias de refratdrios e produtos quimicos segundo Martires (2004, apud
Sampaio; et al. 2008). A Tabela 3 mostra o consumo tonelada/ano de bauxita para as

principais industrias do ramo.
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Tabela 3 - Produgdo de bauxita para cada aplicacdo da industria.

Aplicaciao t/ano
Refratarios (calcinada) 1.200.000
Abrasivos (calcinada) 900.000
Cimentos 700.000
Industria quimica (principalmente sulfato de aluminio) 600.000
Outros (anti-derrapante, retardador de chama, soldas, etc.) 600.000

Fonte: CETEM, 2002.

As Tabelas 4 e 5 apresentam as caracteristicas dos trés principais minerais de bauxita

e as composicdes quimicas da bauxita por setor industrial de aplicacdo. A impureza

majoritaria entre os tipos de bauxita € o teor de Fe20Os3. A bauxita com maior teor de alumina

e de menor impureza € considerada refratéria.

Tabela 4 - Descri¢cdo dos principais minerais de aluminio contidos nas bauxitas

refratdrias.
Mineral Gibbsita Boehmita Diasporo
Formula quimica Al(OH);3 -y AlOOH -y AlOOH - a
Al,03:H,0O 1:3 1:1 1:1
Estrutura cristalina Monoclinico  Ortorrombico  Ortorrdmbico
Dureza Mohs 2,5-3,5 3,5-4,0 6,5-7,0
Massa especifica (g/cm3) 2,42 3,01 3,44
indice de refracao 1,568 1,649 1,702
Temperatura de desidratacao (°C) 150 350 450
Produto da desidratac@o ALOs -y AlLOs3 -y AlLOs3- a
Solubilidade (g Al.O3/L) (*) 128 54 Insoltivel

(*) em solugo de Na20 a 100 g/L, a 125 °C
Fonte: Adaptado de Habashi, 1993.
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Tabela 5 - Composicao da bauxita utilizada em cada setor da industria.

Co?llyg(:f:)g a0 Metalargica Quimica Cimento Abrasivo  Refrataria
AlLO3 45 - 55 40 - 60 45 - 55 80 — 88 Min. 85
Si0s * 0-15 5-18 Max. 6 Max. 5 Maix. 11
TiO> 0-6 0-6 2-4 2-5 Maix. 3,5
Fe O3 5-30 Max. 4 20 -30 2-5 Max. 2,5

* Silica total

Fonte: CETEM, 2002.

Sampaio et al. (2008) descreveram até a segunda metade do século XIX, quase toda a
bauxita era produzida na Franca e empregada, basicamente, para fins ndo metaldrgicos.
Naquela época, a produgdo de alumina destinava-se principalmente ao uso como mordente
na industria téxtil. No entanto, com o desenvolvimento do processo Hall-Héroult (1886), a
alumina foi de modo crescente utilizada na produ¢@o de aluminio metdlico. Mesmo assim,
foi desenvolvido um grupo de aplicagdes para a bauxita ndo metaldrgica, no qual se incluem:
abrasivos, refratdrios, produtos quimicos, cimentos de alta alumina, ceramicas avancadas e
etc.

As aplicacdes para a bauxita ndo metaldrgica incluem: refratarios (31%), abrasivos
(24%), produtos quimicos (16%), cimentos de alta alumina (18%) e fabricac@o do aco (11%)
(PASCOAL; PANDOLFELLI, 2000).

A bauxita para usos nao metalirgicos tem restricdes especificas com respeito aos
teores dos 6xidos de alumino, silicio, titinio e de ferro. Essas bauxitas sdo usadas com maior
frequéncia na producgado de: abrasivos, refratarios, produtos quimicos e cimento. Quando a
bauxita € calcinada, os constituintes mais volateis sdo liberados, restando uma mistura de
corindon (Al203) e mulita (3A12,03.2510>), cujo teor de alumina permanece entre 80 e 90%

(SAMPAIOQ; et al., 2005). (PASCOAL e PANDOLFELLI, 2000).

3.2.1.4 Beneficiamento

As técnicas convencionais de beneficiamento do minério de bauxita aplicam-se
parcialmente, na verdade, isso se justifica pelo fato de haver disponibilidade de minérios de
bauxita com elevado teor (Al,O3), os quais ndo exigem processos de tratamento mais

elaborados. Além disso, as impurezas de alguns tipos de bauxitas estdo associadas aos
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minerais de aluminio, dificultando a purificacio por meio mecanico ou, mesmo,
inviabilizando economicamente o processo de remog¢do das impurezas a partir de outros
processos. Esses fatos comprovam o nimero reduzido na literatura de trabalhos publicados
na area de beneficiamento de minérios de bauxita (SAMPAIOQ; et al., 2008).

Contudo, os métodos de beneficiamento de minérios usados no processamento dos
minérios de bauxita incluem: britagem, atricdo e peneiramento para remocdo da fracdo
argilosa e dos minerais de silica. A separacao em meio denso promove a remog¢ao de ferro e
laterita dos minérios com granulometria acima de 1,0 mm. Separadores magnéticos, com
campos magnéticos superiores a 1,5 Tesla, s@o utilizados para remocdo dos minerais
paramagnéticos, reduzindo os teores de Fe2O3 e TiO2. Em algumas operacdes, o minério é
particularmente secado para facilitar o0 manuseio e/ou minimizar os custos de transporte.
Nesta etapa, procede-se a filtragem, elevando-se a percentagem de sélidos de 25 para 60%,
seguida de secagem em vaporizador (spray dry) para obtencao de um produto final com 5%
de umidade. Desse modo, obtém-se um produto final que pode ser usado tanto no processo
de calcinagdo, bauxita para fins ndo metalirgicos, quanto no processo Bayer, bauxita para
fins metaldrgicos, que constitui a quase totalidade do consumo (SAMPAIO et al,2005).

Cabe lembrar que a produgdo de bauxitas ndo metalirgicas emprega as mesmas
técnicas de beneficiamento usadas para a bauxita de grau metaldrgico. No caso do processo
de calcinacdo, cuja fungdo € remover a d4gua quimicamente combinada, somente € aplicado
para as bauxitas ndo metaldrgicas, com a excecdo da bauxita para produtos quimicos
(SAMPAIO,2008).

No Brasil, falta competitividade mesmo com a ocorréncia de uma variedade imensa
de jazidas de minerais e rochas que podem prontamente ser utilizados na industria ceramica.
Pois, esta restrito a poucos grupos o acesso a tecnologia para melhorar o aproveitamento
desses bens minerais. De fato, um grande nimero de jazidas € explorado por pequenas
mineradoras, que ndo tém acesso a tecnologia disponivel. Essa situacdo conduz a prética da
exploragdo dos pequenos jazimentos sem o uso da tecnologia adequada, o que compromete
de forma significativa a vida qtil da jazida. Além disso, tais procedimentos resultam no
fornecimento de uma matéria-prima sem uniformidade nos pré-requisitos exigidos pela

industria ceramica (ANDRADE, et al, 2005).
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3.3. Fornos

3.3.1. Funcionamento

A segunda grande inovagdo na tecnologia de abrasivos na virada do século XX, depois
do processo Acheson para sintese do carbeto de silicio, foi a inven¢ao do forno a arco elétrico
Higgins para produ¢do da alumina eletrofundida (ou Alundum), por Aldo C. Higgins da
Companhia Norton, em 1904. Antes disso, os produtores de rebolo utilizavam apenas os
minerais naturais de 6xido de aluminio nas formas de corundum e esmeril, mas as variacdes
nas suas propriedades quimicas e mecanicas dificultavam o controle da formulacdo dos
abrasivos. Atualmente, o emprego destes minerais estd limitado a fabricacao de lixas (ALI;
DAVIM; JACKSON; et al., 2011).

Devido a sua elevada dureza e alto ponto de fusdo, a alumina eletrofundida € uma
excelente matéria-prima para a fabricacdo de materiais abrasivos e materiais ceramicos
estruturais. A sua producdo em escala industrial teve inicio com a necessidade de se
reproduzir e melhorar as propriedades do corundum natural, utilizado como abrasivo desde
os tempos pré-historicos. Devido ao seu alto ponto de fusd@o os primeiros relatos de
fabricacdo de alumina eletrofundida (entdo chamado corindon artificial ou sintético), datam
de 1893 e 1894. Portanto, nesta época ja era possivel obter a fusdo de materiais naturais
contendo alumina em fornos elétricos a arco (CICHY, 1972).

Jacobs foi o responsavel pelo primeiro avango na melhoria do processo de fusdo. Isso
aconteceu com a melhoria no controle do resfriamento da alumina eletrofundida através da
introducdo de um fundo mével ao forno (CICHY, 1972).

O avancgo seguinte em relacdo ao desenvolvimento das fusdes e dos fornos se iniciou,
quando Higgins, substituiu o revestimento de carbono do forno por um vaso resfriado a dgua.
O forno chamado Higgins Figura 9, consiste em uma casca fina de aco ou aluminio suportada
externamente por uma estrutura de metal. Uma camada de dgua flui entre a casca e a estrutura
de forma a resfriar suficientemente a casca para manter sua integridade, em combinag¢do com
o isolamento térmico proporcionado por uma fina camada de 6xido de aluminio com baixa
condutividade térmica que se que se solidificava ao entrar em contato com a capa mais fria

no seu interior. (CICHY, 1972; ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).
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Figura 9 - Desenho esquematico do forno Higgins.
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Fonte: CICHY, 1972.

Até se completar a capacidade do forno, geralmente a fusdo de toneladas de alumina
pode durar até 20 h e leva até quatro dias para resfriar toda a carga. O resfriamento é
altamente direcional, a camada isolante mais externa que se forma na casca € resfriada
rapidamente e, por isso, € altamente microcristalina. H4 uma larga regido cristalina de
solidificacdo dendritica que cresce radialmente em sentido ao centro, uma vez que a extragao
de calor ocorre no sentido da casca. As impurezas se concentram na fase liquida do centro
até a base do lingote em formacao. Depois de resfriado, o lingote € quebrado e as impurezas
mais grosseiras sdo retiradas por catacdo e impurezas de ferro e ferro-silicio sdo
posteriormente extraidas em um separador magnético (ALI; DAVIM; JACKSON; et al.,
2011) e (PASSOS e RODRIGUES, 2016).
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3.4. Beneficiamento

As propriedades dos graos dependem ndo s6 da composi¢do quimica e do processo de
fusdo, mas também das cominuicdes subsequentes. Os lingotes inicialmente sdo quebrados,
classificados e entdo sdo britados em britadores de mandibula e de martelo. As reducdes
subsequentes de tamanho sdo feitas em rolos moedores. Todas essas etapas sdao se alto
impacto e criardo grdos anisotropicos, imperfeitos e com arestas afiadas. Processos
subsequentes de cominui¢do em moinhos de bola tendem a arredondar as arestas dos graos.
Dessa forma, € possivel definir para a forma angular ou em bloco de graos de um mesmo

material (ALI; DAVIM; JACKSON; et al., 2011).
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4 MATERIAIS E METODOS

O material estudado neste trabalho de dissertagdo foi a alumina eletrofundida marrom
produzida pela Saint Gobain Abrasivos, localizada na cidade de Lorena, SP.
O fluxograma da Figura 10, apresenta esquematicamente as etapas realizadas no

desenvolvimento do plano de trabalho de dissertacao

Figura 10 - Fluxograma das etapas realizadas

Procedimentos
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matérias-primas operacionais
a
Amostragem
p
Caracterizagao
Fisico-Quimica

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.1. Levantamento de dados das matérias-primas e registro das variaveis

operacionais

Foram registrados em conjunto com a empresa, todos os pardmetros operacionais e
suas varidveis, durante o acompanhamento da producao dos blocos de alumina eletrofundida
marrom pelo processo de eletrofusio, bem como a temperatura externa dos blocos durante o

procedimento de resfriamento.
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Considerando que a bauxita € a principal matéria-prima e por ser um material natural
sua composicdo quimica pode variar em func¢ao da posi¢do da lavra, também foi realizado o
levantamento da composi¢cdo quimica desta matéria-prima entre os anos de 2008 a 2014.
Desta forma pode ser possivel correlacionar os resultados desta dissertagcdo com o histérico

da empresa.

4.2. Plano de amostragem

Levando em consideragao as interferéncias de processo, as avaliagdes das varidveis
dos parametros de producdo, a minimizacao dos erros de reprodutibilidade operacional na
producido de seus blocos, € com o objetivo de aumentar a sua representatividade, dentre os
quatro fornos de eletrofusdo em operacdo foi escolhido o Forno #4 para realizagdo da
amostragem de dois blocos sequencialmente produzidos. O plano de amostragem foi

elaborado em conjunto com a equipe técnica da Saint-Gobain.

4.3. Amostragem dos blocos de alumina eletrofundida

A amostragem nos blocos foi realizada durante o processo de demolicao realizado
comumente pela empresa e com o auxilio da escavadeira hidraulica com rompedor. A Figura
11 ilustra esquematicamente as posi¢des para a coleta das amostras em trés elevacoes,
denominadas: topo (T), meio (M) e fundo (F). Para cada elevagado, cinco amostras foram
coletadas, sendo uma do centro e quatro nas extremidades em posicdes equidistantes em
angulo de 90° denominados em fun¢do da posicdo cardeal (N, S, L e O) para padronizagdo
da amostragem. Perfazendo um total de 90 amostras com aproximadamente 5 kg cada.

Para facilitar a identificagdo das amostras e seus resultados de caracterizacdo foram

criadas nomenclaturas resumidas conforme segue:

= ]°digito: Bloco:
o Bloco1—-%1"
o Bloco 2 —2”
= 2°digito — Elevagdo:
o Topo -“T”
o Meio - “M”

o Fundo - “F”
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= Posi¢do na elevagao:
o Centro - “C”

o Laterais informacdo do ponto cardeal:

= Norte — “N”
= Sul -*S”

= Leste —“L”
= Qeste —“O”.

=  Numero da amostra:

o Al
o A2
o A3

Figura 11 - Desenho esquematico das regides de amostragem dos blocos de alumina
eletrofundida por elevagdes e nomenclatura das amostras por niveis e regioes.

Bloco apés fusao Elevacoes Posic¢des no plano

NORTE

LESTE

SUL

OESTE

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4. Caracterizacio fisico-quimica

Inicialmente as amostras foram britadas em tamanhos inferiores a 25 mm de didmetro
equivalente, em seguida foram homogeneizadas e quarteadas.

Para a caracterizagdo quimica e de fases mineraldgias, uma aliquota de
aproximadamente 100 gramas de cada amostra foram pulverizadas em moinho de anel até

tamanho de particula menor que 45 um ou seja, passante em peneira ABNT #325 mesh.
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O restante de cada amostra foi reservado para a realizacdo dos ensaios de

microdureza e analise microestrutural.

4.4.1. Analise quimica elementar por fluorescéncia de raios X (FRX)

Seguindo os mesmos procedimentos de andlise quimica utilizados pela empresa Sant
Gobain, foram analisados no laboratério do Departamento de Engenharia de Materiais da
Escola de Engenharia de Lorena (DEMAR-EEL-USP), as noventa amostras das diversas
regides dos dois blocos descritos anteriormente. Para a andlise de FRX, foram preparadas
por pastilhas fundidas (pérola) utilizando uma relacdo 1:1 entre o fundente tetraborato de
litio e a amostra de alumina. As andlises foram realizadas no equipamento modelo Axios
mAX, marca Panalytical, com varredura dos elementos quimicos que vao do fldor ao uranio.
Os resultados da varredura foram analisados com o auxilio do software Super Q da propria

Panalytical.

4.4.2. Analise de fases mineralégicas por difratometria de raios X (DRX)

Com o objetivo de identificar as fases presentes nas amostras pulverizadas dos blocos
de alumina eletrofundida marrom, usou-se o equipamento difratdmetro Empyrean da marca
Panalytical, locado no DEMAR-EEL-USP, Os parametros usados para esta andlise foram:
radiacdo Mo-Ka, angulo inicial de 10°, angulo final de 70°, passo angular de 0,02°, tempo
de leitura por passo de 50s e fenda de um quarto de grau.

Para identificacdo das fases mineraldgicas foi utilizado o software X'Pert High Score

Plus da Panalytical disponivel no laboratério no DEMAR-EEL-USP.

4.4.3. Ensaio de dureza Knoop
Seguindo as normas ASTM E 384-99 e C 1326-13 para abrasivos, foram

determinadas as durezas das amostras para os dois blocos de alumina eletrofundida marrom.
Referindo-se 45 amostras para o bloco 1 e 45 para o bloco 2.

Para realizacdo deste ensaio de dureza Knoop, as amostras primeiramente foram
preparada com operacdes de corte, com serra diamantada, no formato prismatico nas
dimensdes de aproximadamente 20 x 20 x 10 mm. Em seguida foi realizado o embutimento
das amostras com resina a frio em suportes de diametro de 30 mm, para procedimentos

posteriores de preparacdo materialografica.
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A face exposta de cada amostra foi lixada e polida em politriz manual e semi-
automdtica, utilizando-se discos abrasivos diamantados em granulacdes decrescentes (80,
120, 200, 500, 1.200, 2.000 mesh, com aproximadamente 15 a 20 min em cada grana).

Utilizou-se carga de 1000 kgf e a dureza Knoop foi determinada por meio de 10
micro indentacdes com um tempo de permanéncia de 15 s. O comprimento da diagonal foi
medido, em micrometros, imediatamente apds cada impressao, sob a objetiva de 50X a 100X

com o auxilio da escala da ocular do aparelho.

4.5. Analise microestrutural via microscopia eletronica de varredura (MEYV)

As amostras preparadas para o ensaio de dureza Knoop, foram também utilizadas nas
andlises microestruturais via microscopia eletronica de varredura (MEV). Porém, devido ao
fato da alumina eletrofundida possuir baixa condutividade elétrica, nesse caso foi necessario
metalizar a superficie da amostra com uma camada nanométrica de ouro, a fim de evitar o
carregamento de elétrons na superficie da amostra. O equipamento de metaliza¢ao utilizado
foi 0 da marca BAL-TEC MED 020. E para observacao das microestruturas e das impurezas
contidas no material, foram geradas micrografias em um microscopio eletronico de
varredura da marca Hitachi TM 3000, com filamento de tungsténio e tensdo de aceleracdo
dos elétrons de 15 kV.

E para averiguar a composicdo elementar nas regides de interesse, utilizou-se a
técnica de espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS), equipamento da marca

Oxford, modelo Swift ED 3000 disponivel no DEMAR-EEL-USP.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Levantamento de dados da matéria prima

Dentre as matérias-primas utilizadas para a producao da alumina eletrofundida, a
bauxita representa a principal, desta forma foi dada maior aten¢do a variabilidade da
composi¢do quimica da bauxita utilizada no periodo de 2008 a 2014.

A partir de informagdes fornecidas pela empresa Saint Gobain Abrasivos, unidade
de Lorena, SP, sobre o histérico de andlise quimica por fluorescéncia de raios X (FRX) da
bauxita calcinada no periodo de 2008 a 2014, as Figuras de 12 a 17 mostram a variagao nos
teores médios anuais de perda ao fogo e dos principais 6xidos contidos na bauxita utilizada
na eletrofusao.

Pode-se observar que o teor de alumina e de 6xido de ferro III tem diminuido ao
longo do periodo analisado, Figuras 12 e 13 e os teores de perda ao fogo da bauxita e silica
aumentaram no mesmo periodo, Figuras 14 e 15. Os teores de TiO, permaneceram
relativamente constantes até 2012, apresentando um aumento em 2014, Figura 16.

A reducgdo no teor de Al,O3 contida na bauxita e o aumento na perda ao fogo da
bauxita acarreta a redu¢cdo no rendimento, diminuindo consequentemente a produtividade.
A reducio no teor de Fe;O; associado ao aumento do teor de SiO; acarreta um aumento no
consumo de limalha de ferro e de fontes de carbono. A Figura 17 mostra somente os valores
médios sem as barras de desvio da variagdo dos teores de Fe2O3 e S102 no periodo analisado,
afim de facilitar a visualizag¢do desta tendéncia.

O aumento no consumo de limalhas de ferro € necessdrio para manter o teor de silicio
baixo na liga FeSi para que as propriedades magnéticas desta liga ndo sejam prejudicadas ao
ponto de reduzir a eficiéncia dos separadores magnéticos no processo de beneficiamento da

alumina eletrofundida.



Figura 12 - Variacdo do teor de Al2O3 na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 13 - Variagdo do teor de Fe>O3 na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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Figura 14 - Variacao do teor de SiO2 na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 15 - Variacao do teor de Perda ao Fogo na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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Fonte: Elaborada pelo autor.



Figura 16 - Variacdo do teor de TiO2 na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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Figura 17- Variagado do teor de SiO; e Fe;O3 na bauxita no periodo de 2008 a 2014.
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5.2. Acompanhamento e registro dos dados operacionais dos blocos de alumina

marrom

Foi observado durante o acompanhamento da producdo dos blocos de alumina
eletrofundida marrom que existiam algumas variabilidades operacionais durante a sintese.
Desta forma, entre seis fornos que empresa Sant Gobain possui em atividade, foi escolhido
o Forno #4 para o estudo de dois blocos, pois este ¢ o forno que apresenta a menor
variabilidade e maior produtividade.

O processo de eletrofusdo de dois blocos de aproximadamente 9.000 kg de alumina
no Forno #4 ocorreram entre os dias 20 e 22 de mar¢o de 2016. Inicialmente foi carregada
no fundo da cuba do forno uma mistura de matérias-primas composta por bauxita, ilmenita,
carvao vegetal, coque de petréleo, a fim de formar o lastro da eletrofusdo. Sobre este lastro
¢ depositada uma mistura de limalha ferro e coque de petréleo para a partida do forno
(triangulo de ligacdo). Em seguida os eletrodos de grafite sdo posicionados sobre o a carga
formada e inicia-se o processo de eletrofusdo. Assim que é formada uma quantidade
significativa de liquido em torno dos eletrodos a mistura de carga é adicionada lentamente
acompanhando a velocidade de fusdo. O processo completo de fusdo demora em torno de 15
a 17 h, considerando o intervalo de aproximadamente 2 h, dado entre o final de carregamento
e o desligamento completo dos eletrodos. Este intervalo € importante para que ocorra o
processo de decantacao da liga FeSi e melhorar a homogeneizacao da alumina liquida.

Ap6s o desligamento do forno, a cuba metélica continua sendo refrigerada com dgua
por aproximadamente 12 h para entdo dar-se inicio ao processo de desforma do bloco de
alumina.

Ap6s a desforma, o bloco fundido € enviado a uma estufa a fim de aproveitar o calor
latente do seu resfriamento no processo de secagem de lama abrasiva. O bloco permanece
na estufa durante 24 h e em seguida, € levado até o patio onde € refrigerado por aspersao de
agua por um periodo de 24 h. Apo6s este periodo o bloco deve aguardar mais um dia antes do
processo de demolicao.

As Figuras de 18 a 20 mostram a documentagao fotografica da desforma do bloco
apos sintese, seguido do encaminhamento do material para a estufa e o resfriamento com

aspersdo de 4gua.
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Figura 18 - Desforma do bloco da alumina eletrofundida.

Cuba apds a eletrofusao Desmolde do bloco eletrofundido

Fonte: elaborado pelo autor

Figura 19 - Desforma do bloco da alumina eletrofundida.

Movimentagdo do bloco até a estufa Entrada da estufa

Fonte: elaborado pelo autor

Figura 20 - Resfriamento do bloco da alumina eletrofundida. com aspersio de agua

Processo final de resfriamento Aspersdo de dgua para acelerar o

resfriamento

Fonte: elaborado pelo autor
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5.3. Amostragem e preparacao de amostra dos blocos de alumina eletrofundida

marrom apos sintese

A Figura 21 mostra o bloco #1 antes da demoli¢do ao lado do autor desta dissertagao.
Conforme discutido anteriormente a amostragem dos blocos #1 e #2 foi realizada por
regides e elevagdes diversas, conforme discutido no Capitulo 4. E para coletar as amostras,
além da utilizacdo da retroescavadeira com ponteira hidrdulica, foi utilizado também um
martelo manual (marreta) para quebrar os blocos em regides especificas e pré-definidas,

Figura 22.

Figura 21 - Documentagdo fotografica das dimensdes do bloco e regides de
amostragem indicadas.

Fonte: elaborado pelo autor

A Figura 23 mostra ilustrativamente a documentagcdo fotografica de uma das
amostras, da ordenac¢do e identificadas da amostragem dos blocos, com a utilizagdo de um
suporte de 30 cm de altura por 30 cm de comprimento. Sendo, subdividas em trés amostras,
com o objetivo de melhorar a reprodutividade dos resultados fisico-quimicos. Esta
subdivisao foi realizada da face externa em direcdo ao centro do bloco eletrofundido de
alumina marrom, ressaltando que ndo foi utilizado neste trabalho a “casca”, material
parcialmente fundido durante a sintese dos blocos, que fica entre o bloco propriamente
fundido e a carcaca da cuba de fusio.

O procedimento de amostragem, para subsequente ensaios de determinacdo da

dureza Knoop e andlise microestrutural (MEV), estdo documentados na Figura 24.
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Figura 22 - Documentagdo fotografica da demoli¢cao dos blocos apds sintese para
preparagdes iniciais da amostragem por regides previamente definidas.

Fonte: elaborado pelo autor

Figura 23 - Documentagdo fotografica da preparacdo de amostras na regido leste do
fundo do bloco #2 e em trés subdivisoes Al, A2 e A3.

Fonte: elaborado pelo autor
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Figura 24 - Documentacdo fotogrifica do processo de cominui¢do e coleta de
amostras para ensaios de caracterizacdo microestrutural via MEV/EDS e dureza Knoop.

Fonte: elaborado pelo autor

As amostras destinadas as andlises quimicas e fases mineraldgicas foram trituradas
manualmente com o auxilio da marreta até tamanho suficiente para serem pulverizados em
moinho de anel a fim de facilitar a etapa de pulverizacdo, Figura 25. E por fim, o
procedimento de pulverizacao foi realizado no laboratério da empresa Saint Gobain,

Figura 26.

Figura 25 - Documentagdo fotogréfica da trituragdo e amostragem para a andlise
quimica (FRX) e andlise de fases mineraldgicas (DRX).

Fonte: elaborado pelo autor
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Figura 26 - Documentagdo fotografica do procedimento de preparacdo de amostras,
por pulverizagdo em moinho de anel.
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Fonte: elaborado pelo autor

5.4. Caracterizacao fisico-quimica dos blocos de alumina eletrofundida

5.4.1 Analise quimica por fluorescéncia de raios X (FRX)

Todos os teores dos compostos presentes nas amostras analisadas estdo dispostos nas
tabelas de 21 a 26 no Apéndice 1 desta dissertacao.

As principais impurezas presentes nas amostras de alumina eletrofundida marrom,
foram: Fe>O3, Si0,, Ca0, K,0, TiO; e ZrO», variando de concentracdo em funcdo da posi¢ao
e elevacdo da amostra. Estas impurezas sdo oriundas das matérias-primas (bauxita, ilmenita,
limalha de ferro e coque de petrdleo).

A média geral e desvio padrao do percentual de Al2O3, em todas as regides amostradas
do bloco #1 é mostrado na Figura 27. Pode-se observar uma menor variacdo da média na

regido norte relativa ao topo, meio e fundo bloco (NT, NM, NF), em comparacdo com as
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outras regides que sofreram quedas maiores de concentracdo de alumina em relagdo a
posicao analisada do bloco e com altos valores de desvios padrdes, como exemplo, o

resultado da média das amostras da regido centro referente ao meio do bloco #1 (CM).

Figura 27 - Média e desvio padrdo do teor [% m] de Al,Os3, em todas as regides
amostradas do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Com os resultados das médias e dispersdes maximas e minimas, das 45 amostras
referentes ao topo, meio e fundo do bloco #1 mostrados na Figura 28, pode-se observar que
as menores concentracdes de alumina resultam na elevacao meio do bloco. Entretanto, a
dispersdo da média das 30 amostras correspondentes ao topo e fundo, estdo proximas do
campo de desvio padrdo da média da regido pertencente ao meio do bloco. Ou seja, ndo se

pode afirmar que estd € uma condig¢do tnica de comportamento desses resultados.
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Figura 28 - Média e desvio padrdo do teor [% m] de Al.Os3, nas regides referentes ao
topo, meio e fundo do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A Figura 29 apresenta os resultados das médias e desvios padrdo do percentual de
Al,O3, em todas as regides analisadas por fluorescéncia de raios X, referente ao topo do
bloco #1. Pode ser observado que na regido leste do topo (1TL) um menor percentual de
Al,O3 e alto desvio padrdo em comparagdo com as regides norte, sul, oeste e centro, esta
dispersao se observou na amostra 1TL-A3, vide Apéndice, onde a concentracdo de alumina
foi de 82,10 %. Este baixo teor de alumina pode estar associado a presenca da fase FeSi,
devido aos percentuais altos de 6xido de ferro e silica obtidos na andlise quimica deste
material, visto que neste estudo de caracterizacdo dos blocos de alumina eletrofundida
marrom, ndo foi realizada separacao magnética nas amostras.

As Figuras 30 e 31 foram geradas a partir dos resultados de andlise composicional
referente aos teores de 6xido de aluminio na elevacdes centro e fundo, respectivamente. Pode
ser observado uma dispersd@o maior nas médias percentuais em massa da alumina relacionado
ao meio do bloco em comparacdo com a regido do topo. Essa diferenca foi observada
principalmente, nos resultados evidenciados pelas amostras IMS-A2, IMC-A2 e A3, sendo
novamente constatado altos teores de Fe2O3 e SiO.

Agora, observado na Figura 31, o valor médios dos teores de alumina nas amostras
localizadas do fundo do bloco fundido foram semelhantes a elevacao do meio, Entretanto, a
precisao dos valores medidos em relacao a dispersao foram maiores e sobretudo nas amostras

investigadas na regido centro do fundo do bloco #1.



Figura 29 - Média e desvio padrao do teor [% m] de Al>O3, no topo do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 30 - Média e desvio padrao do teor [% m] de Al,O3, no meio do bloco #1.
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Figura 31 - Média e desvio padrdo do teor [% m] de Al,O3, no fundo do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Do mesmo modo que o bloco #1, os dados de andlise quimica do bloco #2 estdo
apresentados em tabelas no Apéndice, a média geral e desvio padrdao em porcentagem dos
teores Al,O3; sdo mostrados nas Figura 32 e 33 referente as 45 amostras analisadas das
diversas regides do bloco #2. Com base nos resultados apresentados, pode-se observar em
comparagdo com o bloco #1, uma menor dispersdo nos resultados medidos em relagdo a
média, devido aos menores valores de desvios padrdes. Destacando para as regides leste e
centro, os maiores valores de teor médio de alumina (LT, LM, LF e CT, CM e CF). Atrelado
a isso pode ser observado na Figura 33, a dispersdo de desvio padrio para a regido do topo
foi a menor entre as regides estudadas, todavia, as concentracdes médias foram

significativamente semelhantes.
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Figura 32 - Dispersao dos teores [% m] de Al,Os3 por regides amostradas no bloco #2.

100

95_:} §}+EE§E.

90

85

Concentragdo A1203 [% m]

80
ALO

273

75

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 71
NT NM NF ST SM SF LT LM LF OT OM OF CT CM CF

Amostra - Bloco 2

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 33 - Dispersdo dos teores [% m] de Al2O; por elevagdes no bloco #2 (topo,
meio e fundo)
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Pode ser evidenciado na Figura 33 que os valores de dispersdo analisados nas regioes
do topo foram menores, e posteriormente somado a isso, houve baixos valores de desvios
padrdo, Figura 34, além de uma baixa dispersao nas concentragdes percentuais de alumina e
consequentemente nos teores de 6xido de ferro e silica. Outra observacdo para este grafico
em comparacao com a Figura 29 do bloco #1 € a similaridade nos resultados de desvio padrao
e as médias percentuais de Al,Os3 com ressalva apenas para as concentragdes obtidas nas
regioes leste.

No entanto, foi observado um pequena diferenca nos resultados, em relacdo a média e
desvio padrao nas amostras referentes ao meio do bloco #2, Figuras 34 a 36, quando
comparada com a Figura 30 ja discutida anteriormente.

Por fim, tem-se da Figura 36 uma dispersdo razodvel em relacdo aos percentuais
médios de alumina decorridos das andlises realizadas nas regides do fundo do bloco. Sendo,

a regido norte do fundo do bloco #2 a com maior desvio padrdo.

Figura 34 - Dispersao dos teores [% m] de Al,O3 na elevacao topo no bloco #2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.



Figura 35 - Dispersdo dos teores [% m] de Al,O3 na elevacao meio no bloco #2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 36 - Dispersdo dos teores [% m] de Al>O3 na elevacao fundo no bloco #2.
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5.4.2. Analise de fases mineraldgicas por difratometria de raios X (DRX)

Os resultados dos 90 difratogramas das amostras do topo, meio e fundo dos Blocos
#1 e #2 estao mostrados no Apéndice 2.

E devido a esta alta quantidade de difratogramas, utilizou-se da técnica de andlise
multivariada, ou também conhecida como analise de cluster ou “Cluster analysis”,
mostradas nas Figuras de 78 a 95 do Apéndice 2.

Essa técnica de agrupamento consiste numa sequéncia de regras (algoritmo) para
agrupar objetos semelhantes ou varidveis, ou seja, agrupar caracteristicas similares de
individuos dentro de um grupo ou dissimilares entre grupos (BARBOSA et all, 2005). Esse
processo produz um dendrograma de grupos semelhantes e ndo agrupados ou grupos
assimilares. Para realizacdo desta andlise, foi utilizado o software High Score Plus da
Panalytical.

Para estudo desta dispersdo e obtencdo dos dendogramas, foi definido grupos de
difratogramas para as regides norte, sul, leste, oeste e centro relativos e ao topo, meio e fundo
dos blocos #1 e #2. Essas andlises de clusters apresentadas por dendogramas, sao mostrados
no Apéndice 2. Posteriormente a isso, se utilizou desta andlise para gerar os graficos de
difratogramas mais representativos dos grupos ou o de maior média entre seus vizinhos e 0s
menos representativos ou mais extremo em relagdo a similaridade dentro do grupo, para essa
identificacdo o software usa respectivamente os simbolos (***) e (+). Os difratogramas sem
simbolos sdo os ndo agrupados. As Figuras de 37 a 52 apresentam esses resultados, oriundos
das Figuras de 96 a 140 do Apéndice 2.

Nos resultados de cluster foi observado a dissimilaridade entre os grupos devido
principalmente a condi¢do da intensidade dos picos ou das fases e a posicdo dos espectros
dos difratogramas. Se tratando das regides referente ao topo, meio e fundo do bloco #1,
Figura 37 a 39, Como ja esperado decorrente da andlise quimica, a fase majoritdria presente
foi a da alumina. Seguido, das fases de 6xido de titdnio e da liga ferro-silicio em
estequiometrias diferentes como FeSi, Fe3Si e FesSiz. Estas diferentes fases de ferro silicio
foram observadas nas amostras 1TL-A3, 1MO-Al, 1MC-A2, 1FN-Ale 1FO-A2 e
identificadas nas figuras 104, 120, 124, 126, e 136 do Apéndice 2. A formagao dessas fases
depende de varios fatores principalmente a proximidade dos metais ferro e silicio durante o
processo de fusdo, este fato denota uma falta de homogeneidade na mistura.

Pinho (2009), em seus estudos sobre materiais magnéticos € suas aplicacOes,
descreve que o aumento da adicdo de silicio ao ferro aumenta a resistividade e um aumento

da permeabilidade magnética, provocando assim a diminuicdo das perdas por histerese e a
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temperatura de currie, ou seja, quanto maior o teor de silicio na liga FeSi, menores sdo os
valores de campo magnético. Em vista disso, a fase estequiometrica desejavel na fusao da
alumina eletrofundida e a Fe3Si, pois para se ter um produto final com alta concentra¢io de
alumina € preciso retirar esta liga formada durante a classificagdo por britadores, moedores
e peneiramento, pelos separadores magnéticos.

Outro fato observado nos difratogramas ndo agrupados € que ocorre uma
discrepancia relativa ao deslocamento de todo o difratograma para a esquerda. Estes
deslocamentos completos dos difratogramas nao agrupados se deve principalmente pela

interferéncia dos fatores instrumentais (GOBBO, 2009).

Figura 37 - Difratogramas de raios X das regides referente ao topo do bloco #I,
determinados pela anélise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 38 - Difratogramas das regides referente ao meio do bloco #1, determinados
pela andlise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Do mesmo modo, como realizado na andlise quimica, foi estudado a dispersdo das
propriedades de fases mineraldgicas por regides norte, sul, leste, oeste e centro relativos nas
elevacoes: topo, meio e fundo do bloco #1 e #2.

Com essas andlises se pode observar um comportamento semelhante em relagdo a
identificacdo mineraldgica das Figuras 37 a 39. No entanto, nos difratogramas das amostras
ITN-A1, 1TN-A3, 1TL-A3, 1TC-A3, IML-A2, IMO-A1 e 1MO-A2, de suas respectivas
Figura 96, 98, 104, 110, 118, 120 e 121, se observou em baixa concentragdes a fase CaxSiOa.
Todavia, ndo se pode afirmar a existéncia somente desta fase, pois, existe a possibilidade da
ocorréncia de outras fases minoritdrias de silicatos ou aluminatos decorrentes das impurezas

vistas na composi¢ao da alumina eletrofundida marrom.
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Figura 39 - Difratogramas das regides referente ao fundo do bloco #1, determinados
pela andlise de cluster.

Intensidade (u.a.)

FUNDO_1

H b Co 1? — 1FN-A2 *
| ‘ | [ N
NJ( “‘W/ e/ “MJ _J LJ\_MJ/LU \LM,MJ\,AMM

‘,‘ L s ‘u‘ ﬁ — 1FN-A1 +
| U /s A\;J L MO

—— 1FC-A1 **

—— 1FL-A2 +
—— 1FO-A2

— 1FS-A2

T T T T T T T T T T
10 15 20 25 30 35

20 (9)

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 40 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regidoes norte do bloco #1,
determinados pela anélise de cluster.
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84

Figura 41 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regioes sul do bloco #1,
determinados pela andlise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 42 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides leste do bloco #1,
determinados pela anélise de cluster.
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Figura 43 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides oeste do bloco #1,
determinados pela anélise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 44 - Difratogramas de raios X das regides referente ao centro do bloco #1,
determinados pela anélise de cluster.
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Seguindo os mesmos procedimentos do bloco #1, As Figuras 45 a 52 apresentam os
difratogramas de raios X provindos das andlises de cluster apresentadas no Apéndice 2 para
o bloco #2.

Pode ser observado a similaridade na identificagdo das fases predominantes, nas
diversas regides e elevacdes do bloco #2, em comparagdo as do bloco #1. Entretanto, vale
ressaltar que as fases observadas da liga ferro-silicio nas amostras 2MO-A1, 2FO-A2 e 2FN-
Al, Figuras 46 a 48, numa estequiometria diferente da vista no bloco #1, sendo, Fe1Sis. Esta
fase possui uma relagdo ferro silicio menor em correlacdio com a Fe3Si, aumentando a
probabilidade de maiores concentracdes da liga FeSi ndo magnética. Em contrapartida, os
resultados de andlise quimica do bloco #2, mostraram teores mais baixos do 6xido de ferro

IIT e do 6xido de silicio, resultando, menores ocorréncias desta fase nos difratogramas

investigados.

Figura 45 - Difratogramas de raios X das regides referente ao topo do bloco #2,
determinados pela anélise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 46 - Difratogramas de raios X das regides referente ao meio do bloco #2,
determinados pela anélise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 47 - Difratogramas de raios X das regides referente ao fundo do bloco #2,
determinados pela andlise de cluster
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Figura 48 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides norte do bloco #2,
determinados pela andlise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 49 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides sul do bloco #2,
determinados pela anélise de cluster.
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Figura 50 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides leste do bloco #2,
determinados pela andlise de cluster.

LESTE_2
1-ALO,
2-TiO,
@
s —— 2FL-A3 +
o
©
(]
©
‘n
C
@
€ ——— 2ML-A3 ***
—— 2ML-A2
T T T T T
10 15 20 25 30 35 40

26 (°)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 51 - Difratogramas de raios X das amostras referente as regides oeste do bloco #2,
determinados pela anélise de cluster.
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Figura 52 - Difratogramas de raios X das regides referente ao centro do bloco #2,
determinados pela andlise de cluster.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

5.4.3. Ensaio de dureza Knoop

Os resultados obtidos no ensaio de dureza Knoop, foram transcritos em graficos da
média e desvio padrao, com o intuito de estudar a dispersao da dureza do material por regides
ja descritas anteriormente. A chamada microdureza Knoop € uma técnica usada para
medicao de dureza em dreas pequenas, devido ao tipo de penetrador por possuir forma de
uma piramide alongada (losango), produzindo uma impressdo na ordem de 7:1 em relacao a
diagonal maior e a diagonal menor. Tal fato, permite precisdes de medidas de dureza muito
maiores e em distancias mais curtas quando comparada com a dureza Vickes (SOUZA,
1982)

Na Figura 53, se pode observar nos resultados de desvios padrao, valores semelhantes
entre eles de aproximadamente de 14 HK, relativos ao fundo, meio e topo do bloco #I.
Contudo, o maior valor de dureza Knoop médio ocorreu nas amostras das regides do meio
do bloco (1.461 HK), sendo o menor no topo (1.412 HK) e o intermedidrio no fundo (1.428
HK). Através desses resultados se pode evidenciar que ndo existe dispersao significativa

entre as regides do topo e fundo do bloco #1 em termos de dureza Knoop.
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Figura 53 - Comparacdo da média e desvio padrao da dureza por penetragdo Knoop
das regides relativas ao fundo, meio e topo do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Da mesma forma que no ensaio de dureza do bloco #1, os valores de dureza medidos
para o bloco #2 também foram realizados nas regides relacionadas ao fundo, meio e topo do
bloco, Figura 54. Pode ser observado que o maior valor de dureza média Knoop, nas regides
relativas ao meio do bloco (1.534 HK), sendo, o menor no topo (1.391 HK) e o intermediério
no fundo (1.441 HK), e com desvios padrdo, respectivamente de 16, 12 e 14 HK. Tendo em
vista esses resultados, se pode observar que as regides no topo tanto para o bloco #1, quanto
ao bloco #2, possuem menores durezas, em comparacao as regides do fundo e meio.

Na sequéncia as Figuras 55 e 56 apresentam os resultados da média de microdureza
Knoop geral para todas as regides do bloco #1 e #2. Com os resultados desses graficos, foi
observado a presenga de uma dispersdo generalizada em todas as regides amostradas.

Entretanto, ndo se pode afirmar algum tipo de tendéncia desses valores.
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Figura 54 - Comparagdo da média e desvio padrao da dureza por penetracdo Knoop,
das regides relativas ao fundo, meio e topo do bloco #2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 55 - Comparacao geral da média e desvio padrdao da dureza por penetracio
Knoop, entre todas as regides pertencentes ao bloco #1.
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Figura 56 - Comparacdo geral da média e desvio padrdao da dureza por penetragdo
Knoop, entre todas as regides pertencentes ao bloco #2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Pode ser observado nas Figuras de 57 a 62, os resultados de dureza Knoop com o
objetivo de estudar a dispersdo dos resultados de dureza em comparag¢do da média e desvio
padrdo nas regides centro, norte, sul, leste e oeste, relacionados ao topo, meio e fundo dos
blocos #1 e #2.

Como ja observado anteriormente, os resultados das durezas médias nas regides
referentes a0 meio dos blocos foram maiores, portanto, se pode observar que a maioria dos
valores de microdureza por regides estdo aproximadamente acima de 1.425 HK em média,
conforme apresentado nas Figuras 58 e 61. Além disso, pode ser observado certa
homogeneidade nos valores de dureza na maioria das regides estudadas do topo, meio e
fundo do bloco #1, Figuras 58 a 60. Ressaltando a regido oeste que apresentou resultados
médios mais heterogéneos em relacdo as outras regides ensaiadas.

Ja nas Figuras de 60 a 62, pode ser evidenciado que o comportamento da microdureza
Knoop sdo semelhantes ao do bloco #1. Contudo, ha alguns valores de dureza altos em
algumas regides como por exemplo, a regido sul relativa ao meio e fundo do bloco, Figuras

61 e 62. Essas diferencas, podem ter uma relacdo com a forma de resfriamento dos blocos.
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Figura 57 - Comparacdo da média e desvio padrdo da dureza por penetracio Knoop
das amostras relativas as regides cardeais e centro na elevagdo topo do bloco #1.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 58 - Comparacdo da média e desvio padrdo da dureza por penetracio Knoop
das amostras relativas as regides cardeais e centro na elevacdo meio do bloco #1.
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Figura 59 - Comparacdo da média e desvio padrao da dureza por penetragdo Knoop
das amostras do centro e de todas regides cardeais da elevacao fundo do bloco #1.
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Figura 60 - Comparacdo da média e desvio padrdao da dureza por penetracdo Knoop
das amostras relativas as regides cardeais e centro na elevacao topo do bloco #2.
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Figura 61 - Comparacdo da média e desvio padrdo da dureza por penetracio Knoop
das amostras relativas as regides cardeais e centro na elevacdo meio do bloco #2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 62 - Comparagdo da média e desvio padrao da dureza por penetragdo Knoop
das amostras do centro e de todas regides cardeais da elevacao fundo do bloco #2.
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5.5 Analise microestrutural via microscopia eletronica de varredura (MEV) e

energia dispersiva de raios X (EDS)

As amostras analisadas por microscopia eletronica de varredura estdo apresentadas
nas Figuras de 63 a 77 e os resultados de analise elementar por energia dispersiva de raios
X (EDS) sdo mostrados nas Tabelas de 6 a 20. A técnica de caracterizacdo por EDS, de
acordo com a lei de Moseley, é medida pela energia dos fétons emitidos proporcional ao
nimero atdmico e com comprimento de onda caracteristico. Essa radiacdo € dada pelo
espalhamento do feixe primdrio dos elétrons com o nicleo do dtomo (PADILHA e
AMBROSIO FILHO, 1985). Contudo, vale lembrar que os valores de concentracdo
elementar apontados pela técnica de (EDS) ndo sdo quantitativos e sim qualitativos, pois
alguns elementos como, o oxigénio e o carbono fluorescem durante esta andlise, ou seja, eles
recebem energia de raios X de outros 4&tomos mais pesados e emitem um pacote de energia
maior aos detectores de raios X, em relacdo aos fotons que deveriam ser realmente emitidos
por eles. Sendo assim, o uso desta técnica colaborou na identificacio das impurezas
presentes no material analisado.

As principais impurezas encontradas na forma elementar foram Fe, Si, Ca, Mg, Mn,
K e Nae Zr e de acordo com Zaigeng (1996), a maioria dos 6xidos destes elementos podem
ser reduzidos entre as temperaturas de 1800°C a 1900°C. Portanto, de acordo com este autor
parte dessas impurezas, principalmente os alcalinos terrosos, sido teoricamente eliminados
na forma de gds, enquanto os elementos Fe Si, Ti e Zr formam ligas que se depositam no
fundo do banho. Entretanto, nesta andlise se pode observar estas fases em diversas regioes
dos blocos #1 e #2.

Sobre a escolha das regides analisadas no MEV, foi dada prioridade por investigar
as amostras que correlacionavam principalmente com os resultados de andlise quimica e
dureza Knoop, pois, durante o procedimento de microandlise foram observadas
similaridades entre as diversas imagens produzidas.

A Figura 63 e a Tabela 6, mostram respectivamente, os resultados da microestrutura
e dos principais constituintes elementares por EDS, nas regides indicadas da amostra 1TC-
Al. Particularmente, a concentragdo de alumina nesta amostra constituiu no maior valor de
andlise quimica referentes ao topo do bloco #1. Enquanto, a amostra 1 TL-A3 apresentada na
Figura 65 e Tabela 8, no menor teor. Porém, nao foi possivel a observacao dessa diferenca
de concentra¢do na microestrutura. Entretanto, pode-se observar com as andlises de energia
dispersiva pontual, indicadas nas imagens ampliadas, a presenca de fases constituidas com

as impurezas de Si, Ti. Ca, Zr, Mn e K nos contornos dos agregados de alumina. Confrontado
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com as andlises de DRX ndo pode-se identificar essas fases devido a baixa concentragdo dos
seus constituintes, abaixo de 1%, exceto para o 6xido de aluminio fundido, FeSi, titania e
silica.

Contudo, além da titania e silica e baseado na literatura, pdde-se supor que estas fases

sejam de titanatos de aluminio, silicatos e inclusdes de zircOnia.

Figura 63 - Micrografias da amostra 1TC-Al em ampliagdes de 50x e 1000x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 6 - Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 1TC-A1 nas regides indicadas

Regiao Al (0] C Mg Si Ti VA Ca K Mn Fe
1 449 26,0 29,0 - - - - - - - -

2 .3 96 235 - - 2,1 635 - - - -
3 17,5 - - 23 525 10,5 - 74 6,0 37 -
4 164 23,0 260 - 19,7 23 - 12,5 - - -
5 10,6 393 142 20 26,6 - - 33 19 21 -

Fonte: Elaborado pelo autor.



Figura 64 - Micrografias da amostra 1TL-A1 em ampliacdes de 50x e 1500x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 7 - Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 1TL-A1 nas regides indicadas.
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Regido Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Fe

1 43,6 314 249 - - - - - ; -
2 13,8 31,7 185 95 08 - .
3 156 27,8 153
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 65 - Micrografias da amostra 1TL-A3 em ampliagdes de 50x e 1000x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 8 - Anélise elementar (% m) por EDS da amosrtra 1TL-A3 nas regides indicadas.

Regido Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Na
1 47,2 30,7 22,1 - - - - - - - -

2 17,6 262 194 - 2,3 34,6 - - - - -
3 17,7 20,1 22,1 - 2,2 379 - - - - -
4 12,0 27,7 240 - 28,2 - - 79 03 - -
5 19,0 16,3 21,1 - 1,1 425 - - - - -
6 48,2 242 276 @ - - - - - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.

Analisando a Figura 66 com ampliacdo de 50x, pode-se identificar na regido indica
por (1) a presenca da liga FeSi somada a percentuais baixos de Mn e Ti, Tabela 13. Este
arranjo, encontra-se de acordo ndo somente com Cichy, (1978), mas também com os dados
obtido da composi¢do quimica em porcentagem do FeSi, conferido pela empresa ELFUSA
(2016). Além disso, € possivel existir outras impurezas no ferro silicio, tais como: Ca, Cr, P,
Mg, Co e Zr. Observou-se também em diversas outras analises, que o formato do FeSi é
esférico ou em gotas, facilitando sua identificacdo nas micrografias investigadas. E por fim,
em confronto com a andlise mineralégica, Apéndice, ndo foi identificada a presenca desta
fase. Portanto, ndo foi possivel a identificagdo desta fase, devido a baixa concentragdo de
oxido de ferro e silica. Na indicagao (2) da Figura 66 com ampliacdo de 1000x, a presenca
da zirconia foi evidenciada novamente nos contornos mostrado na Tabela 9. Tal fendmeno
pode ser observado em diversas outras micrografias deste trabalho.

Ja para a Figura 67, a presenca de FeSi foi evidenciado por DRX na estequiométrica
FesSiz. Na regido indica pelo nimero (5) € evidenciada a presenga de microparticulas de
ferro silicio, migrando para a superficie da alumina. Percebe-se que talvez est4 condicao seja

um incomodo nos procedimentos de classificacdo dos graos de alumina eletrofundida.



Figura 66 - Micrografias da amostra ICM-A1 em ampliacdes de 50x e 1000x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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H D78 x1.0k 100um

Tabela 9 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra ICM-A1 nas regides indicadas.

Regidto Al O C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Fe
1 1.8 - 105 148 1,8 - - - 17 694
2 1,5 114 244 - - 10 61,6 - - - -
3 112 279 224 21 260 25 - 50 14 14 -
4 482 24,7 27,1 - - - - - - - -
5 169 21,0 292 - 200 - - 128 - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 67 - Micrografias da amostra IMS-A2 em amplia¢des de 40x, 1000x e 2500x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 10 - Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 1IMS-A2 nas regides indicadas.

Regiao Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Na Fe

1 37,6 446 179 - - - - - - - - -

2 20 61 140 - 142 264 - - - 17 - 355
3 42 461 - - 772 - - 397 - - - -
4 1,7 235 246 - - - 502 - - - - -
5 23 160 - - 21 - - - - - - 314

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Com o intuito de correlacionar os resultados da dureza Knoop, com as andlises
microestruturais, relativas ao bloco #1, as Figuras 68 e 69 apresentaram as micrografias nas
regides 1FC-A2 e 1 FO-A2. Os valores médios de dureza para esses materiais, foram de
aproximadamente 1.500 HK. Enquanto, os resultados médios de dureza para as amostras
1TO-A1 e 1FS-A2, foram cerca de 1.350 HK. Suas micrografias estdo mostradas na Figura
70 e 71 e suas respectivas andlises de EDS apresentadas nas Tabela 13 e 14.

Pode-se observar em relacdo as regides indicadas por andlise de EDS e para as
amostras com maiores valores de dureza, a presenca majoritdria de fases contendo zircOnia
na matriz de silica, e uma fracdo menor de fases contendo titdnia fora da matriz. J4 para as
amostras com menores valores de dureza, ndo foi identificada a presenga da zirconia nas
regides indicadas por EDS. Ao contrério, as fracdes de titanio para as apresentadas nas
Tabelas 13 e 14, foram majoritarias neste caso. Com isso, em relacdo as informacgdes da
literatura, o aumento do teor de titinia na alumina, resulta numa maior tenacidade do
material, reduzindo assim a sua dureza. Enquanto que o aumento da zirconia na alumina,
resulta numa maior resisténcia mecanica, aumentando com isso a sua dureza. Evidenciando

a corroboracao dos resultados de dureza com as suas respectivas micrografias.

Figura 68 - Micrografias da amostra 1FC-A2 em ampliacdes de 50x e 1000x.

EEL-USP H D80 x50 2 mm EEL-USP D8.0 x1.0k 100 um

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 11 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 1FC-A2 nas regides indicadas.

Regiao Al Q) C Fe Si Ti Zr Ca K Mg Na

1 63,5 18,1 184 - - - - - - - -

2 1000 - - ; ] ] ] ] ] ]
3 13 227 161 - ; . 599 - ) ] ]
4 196 169 - - 355 - - 144 113 09 13

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 69 - Micrografias da amostra 1FO-A2 em ampliacdes de 100x e 1000x.

t

EEL-USP H D80 x100  1mm EEL-USP H D80 x1.0k 100um
BLOCO-1_OESTE_FUNDO_A2 BLOCO-1_OESTE_FUNDO_A2

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 12 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 1FO-A2 nas regides indicadas.

Regiao Al (0] C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Na Cu

1 418 292 275 - - - - - - T T 16
2 103 243 295 10 242 10 - 86 L1 - - -
3 1,1 152 243 - - 26 567 - - - - -
4 138 252 228 - L1 370 - - - - - -
5 12 132 185 - - 14 657 - - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 70 - Micrografias da amostra 1TO-Al em amplia¢des de 50x e 1000x.

EEL-USP H D7.4 x50 2 mm

EEL-USP H D7.4 x500 200um
BLOCO-1_CESTE_TOPO_A1 BLOCO-1_OESTE_TOPO_A1

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 13 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 1TO-A1 nas regides indicadas.

Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Fe

Regiao
1 49,5 279 225 - - - - - - - -
2 184 184 21,5 - - 416 - - - - -
3 2,8 - 17,8 - 18,4 6,0 - - - 72 478
4 19,0 264 188 - - 358 - - - - -
5 91 29,7 154 87 272 18 - 1,8 62 - -
6 9,0 48,1 314 - 49 44 - 2,3 - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 71 - Micrografias da amostra 1FS-A2 em ampliacdes de 50x e 1000x.

EEL-USP H D74 x50 EEL-USP H D74 x1.0k 100um
BLOCO-1_SUL_FUNDG_A2 BLOCO-1_SUL_FUNDO_A2

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 14 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 1FS-A2 nas regides indicadas.

Regido Al Q) C Mg Si Ti VAq Ca K Mn Na

1 194 228 21,2 - 22,4 - - 14,3 - - -
2 16,2 324 13,6 - 1,8 359 - - - - -
3 72 425 173 - - 330 - - - - -
4 16,0 35,0 203 - 19,3 - - 9.3 - - -
5 29 143 102 - 18,2 40,3 - - - 14,1 -
6 140 334 140 06 202 13,6 - 24 1,7 - -

Fonte: Elaborado pelo autor.

Verificou-se nas analises microestruturais (MEV) e energia dispersiva de raios X
(EDS) por regides do bloco #2, comportamentos semelhantes das propriedades
composicionais, em comparacao ao bloco #1. As Figuras de 72 a 77 e as Tabelas de 15 a 20,
apresentam os resultados de microestrutura e analises elementares qualitativas dos principais
constituintes das amostras analisadas.

Nas regides indicadas das amostras 2TC-A3 e 2TN-Al, Figuras 72 e 73, e Tabelas
15 e 16, se pode observar a dispersdo da zircOnia sobre a matriz de titdnio, resultando em

valores de dureza préximos de 1.350 HK, ou seja, nesta configuracdo a zirconia nio teve
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efeito significativo sobre a dureza. Ja para a amostra 2TN-Al, verificou-se a formacdo de
fases de titania e silica cerca de cinco vezes maiores, do que comumente observadas. Esse
fato a principio também ndo contribuiu para maiores valores de dureza. Sabendo, que entre
todas as amostras analisadas do bloco #2, quanto do bloco #1, esta possui maior
concentragdo de titdnia. Portanto, é esperado para este material baixos valores médios de

dureza Knoop, corroborando com os resultados anteriores.

Figura 72 - Micrografias da amostra 2TC-A3 em ampliacdes de 50x, 1000x e 2000x.

e

EEL-USP H D78 x50 2mm EEL-USP H D77 x2.0k
BLOCO-2_CENTRO_TOPO_A3 BLOCO-2_CENTRO_TOPO_A3

30 um

EEL-USP H D77 x1.0k 100um

EEL-USP H D77 x50 2 mm
BLOCO-2_CENTRO_TOPO_A3 BLOCO-2_CENTRO_TOPO_A3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 15 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 2TC-A3 nas regides indicadas.

Regiao Al (0] C Mg Si Ti VA Ca K Mn Fe
1 32,0 289 385 - - 0,6 - - - - -
2 1,7 148 379 - - 17,3 28,2 - - - -
3 14 16,1 388 - 04 1,0 41,8 04 - - -
4 70 26,1 41,3 1,0 166 14 - 39 06 19 -
5 88 245 36,7 04 1,7 273 - 0,4 - - -
6 1,1 12,0 22,7 - 2,0 - - - - - 622
7 57 20,1 321 02 05 223 18,8 0,2 - - -
8 94 220 31,2 - 0,5 23,7 132 - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 73 - Micrografias da amostra 2TN-A1 em ampliacdes de 50x e 250x.

BLOCO-2_NORTE_TOPO_A1

BLOCO-2_NORTE_TOPO_A1

Fonte: Elaborado pelo autor.

H D77 x250 300um

Tabela 16 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 2TN-A1 nas regides indicadas.

Regido Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn
1 409 38,1 210 - - - - - - -
2 10,6 17,7 354 1,7 24,1 - - 53 - 5,2
3 15,8 151 335 - 233 - - 12,3 - -
4 16,1 16,9 21,6 - - 454 - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 74 - Micrografias da amostra 2MO-A1 em ampliagdes de 50x e S00x.

EEL-USP H D76 x50 2mm EEL-USP D7.6 x500 200 um

BLOCO-2_OESTE_MEIO_A1 BLOCO-2_OESTE_MEIO_A1

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 17 - Anélise elementar (% m) por EDS da amostra 2MO-A1 nas regides indicadas.

Regiao Al (0 C Mg Si Ti VA Ca K Mn Fe
1 16,0 31,2 15,3 - 1,5 359 - - - - -
2 1,3 156 214 - - 2,7 59,0 - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 75 - Micrografias da amostra 2MO-A3 em amplia¢des de 50x e 1000x.

D7.4 x1.0k 100um

EEL-USP H D7.4 x50 2mm
BLOCO-2_OESTE_MEIO_A3 BLOCO-2_OESTE_MEIO_A3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 18 Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 2MO-A3 nas regides indicadas.
Regidao Al Q) C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Fe
1 40,2 324 275 - - - - - - - -

2 16,2 204 286 - 228 - - 12,1 - - -
3 182 21,9 184 - - 415 - - - - -
4 26 17,8 200 - 06 20 569 - - - -

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 76 - Micrografias da amostra 2FC-A1 em amplia¢cdes de 50x, 200x, 500x e 1000x.

EEL - USP H D74 x50 2mm EEL - USP D7.4 x200 500 um
BLOCO-2_CENTRO_FUNDO_AT BLOCO-2_CENTRO_FUNDO_A1

EEL - USP D74 x500 200um EEL - USP D74 x10k 100um
BLOCO-2_CENTRO_FUNDO_A1 BLOCO-2_ CENTRO_FUNDO_A1

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 19 - Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 2FC-A1 nas regides indicadas.

Regidao Al 0] C Fe Mg Si Ti Zr Ca K Mn Na

1 o 29 31,6 209 - 21,6 185 - - - 3,5 -
2 32 175 352 - 04 09 36 375 L7 - - -
3 34,7 284 362 - - - 0,6 - - - - -
4 L1 10,0 37,6 - - - 49 457 0,7 - - -
5 10,2 44,0 27,5 - 02 69 81 - 26 0.2 - 0,3
6 86 225 305 - 04 32 321 - 22 03 - 0,2

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 77 - Micrografias da amostra 2FN-A1 em ampliacdes de 50x, 500x e 1000x.

-

=i

S Y
EEL-USP H D7.8 x50 2 mm
BLOCO-2_NORTE_FUNDO_A1 BLOCO-2_NORTE_FUNDO_A1

H D78 x50

EEL-USP H D78 x1.0k 100um EEL-USP H D7.8 x500
BLOCO-2_NORTE_FUNDO_A1 BLOCO-2_NORTE_FUNDO_A1

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Tabela 20 - Tabela 5.15. Andlise elementar (% m) por EDS da amostra 2FN-A1 nas regides
indicadas.

Regiao Al (0 C Mg Si Ti Zr Ca K Mn Na Fe
1 673 32,7 - - - - - - - - - -

2 1,5 - 136 - 241 172 - - - . 435
3 28 - 102 - - 870 - -
4 1.8 153 - - - 15 815 - - - - -
5 554 293 153 - - - - L
6 163 336 93 - 12 374 - 02 - -

7 93 360 75 18 232 20 - 164 38 -

8 .8 - 112 - 233 36 - - - 24 - 5718
9 22 - 112 - 01 865 - -

Fonte: Elaborado pelo autor.
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6 CONCLUSOES

O primeiro aspecto a ser analisado € a variacdo da composi¢ao quimica do principal
minério do processo de eletrofusdo da alumina marrom, a bauxita. As analises evidenciaram
que o teor de Al2O3 contido no minério vem diminuindo ao longo dos tltimos 5 anos, bem
como o do Fe2Os. Em contraponto, o teor de Si0> vem aumentando. Acarretando reducao
na produtividade e aumento no custo do processo, por necessitar maiores quantidades de
limalha de ferro.

Os resultados de andlise quimica nos dois blocos analisados evidenciaram que os
maiores de teores de Al>O3 estdo localizados proximos do topo, consequentemente os teores
de silicio e ferro sdo inferiores as demais elevagdes, 0 mesmo comportamento pode-se
concluir em relag@o as amostras localizadas ao centro do bloco, ou seja, as extremidades do
bloco possuem menores teores de Al>Os.

Os principais contaminantes encontrados sdo provenientes das impurezas contidas
nas matérias-primas, sendo as principais impurezas normalizadas em 6xidos: Fe>Os, SiO2,
CaO, K0, TiO; e ZrOs.

As andlises de fases mineraldgicas utilizando a técnica de clusters corroborou com
os resultados de andlises quimicas e evidenciou que as principais impurezas, Fe e Si, estao
presentes na forma de liga metélica Fe-Si em diversas estequiometrias, tais como FeSi, Fe3Si
e FesSi3, no entanto as ligas no sistema bindrio Fe-Si possuem propriedades magnéticas até
o limite de 50% molar de S1 (MASSALSKI). Portanto, todas as estequiometrias identificadas
podem ser removidas pelos separadores magnéticos durante o processo de beneficiamento.

Os maiores valores de microdureza Knoop foram encontradas nas amostras
proveniente do centro da elevacdo central de ambos os blocos de alumina eletrofundida
estudados.

Na andlise microestrutural foi evidenciado que as impurezas estdo localizadas nos
contornos de grao de alumina e corroboram com os resultados de andlises quimica, fases e
dureza, pois as regides com maior dureza foi observada a presenga de ZrO> e as regides com
menor dureza foi observada a presenga de TiO2, condizente com a literatura.

Vale ressaltar que as conclusdes contidas nesta dissertacao sao validas somente para
os blocos de alumina eletrofundida marrom analisados, dentro dos parametros estabelecidos

em sua producdo e caracterizacao.
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APENDICE A —  Fluorescéncia de raios X (FRX)

A.1 - Andlise quimica

A.1.1 - Analise quimica do bloco #1

Tabela 21 — Andlise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente ao topo do
bloco #1. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 1-TOPO

Amostra Concentracao [ %om]

ALO3 CaO Fe203 K20 SiO:  TiO2 ZrO:
1TN - Al 95,51 0,62 0,63 0,05 1,30 1,40 0,48
1TN - A2 95,75 0,55 0,61 0,05 1,24 1,34 0,46
1TN - A3 94,56 0,75 0,74 0,06 1,61 1,68 0,59

1TS - Al 96,80 0,38 0,50 0,04 0,92 1,05 0,31
1TS - A2 95,96 0,55 0,47 0,05 1,25 1,29 0,43
1TS — A3 94,95 0,63 0,99 0,06 1,36 1,51 0,50

1TL - Al 93,32 0,73 1,76 0,07 1,79 1,75 0,57
1TL - A2 90,34 0,57 3,54 0,07 3,32 1,74 0,42
1TL - A3 82,10 0,65 8,98 0,13 5,15 2,55 0,44

1TO - A1l 96,81 0,42 0,24 0,04 1,09 1,08 0,32
1TO - A2 95,37 0,60 0,39 0,07 1,63 1,47 0,46
1TO - A3 95,61 0,56 0,76 0,03 1,43 1,19 0,42

1TC - A1 96,97 0,40 0,34 0,04 0,93 1,01 0,31
1TC - A2 96,57 045 0,43 0,04 0,97 1,18 0,36
1TC-A3 95,49 0,68 0,13 0,06 1,44 1,66 0,54

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 22 — Andlise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente a0 meio do
bloco #1. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 1 -MEIO

Amostra Concentracao [ %m]

ARO3 Ca0 Fe203 KO Si02  TiO2 ZrO:
1IMN - Al 92,25 049 2,55 0,05 2,37 1,92 0,38
1IMN - A2 96,83 0,37 0,35 0,04 0,96 1,14 0,31
1IMN - A3 96,56 0,37 0,65 0,04 1,02 1,05 0,31

IMS - A1 96,45 0,31 1,11 0,03 0,89 0,95 0,26
1IMS - A2 83,52 0,28 9,73 0,03 4,99 1,22 0,23
IMS - A3 91,38 0,3 2,51 0,03 4,34 1,17 0,26

IML - A1 95,73 0,48 0,80 0,03 1,08 1,45 0,42
1ML - A2 94,07 043 1,80 0,04 2,00 1,32 0,33
IML - A3 97,33 0,33 0,27 0,03 0,90 0,89 0,25

1MO - Al 88,58 0,88 4,73 0,05 3,58 1,72 0,49
1MO - A2 92,53 0,42 3,61 0,04 1,89 1,19 0,33
1IMO - A3 95,56 0,57 0,73 0,05 1,28 1,37 0,44

1IMC - A1 97,69 0,27 0,48 0,02 0,6 0,75 0,18
IMC - A2 83,20 0,31 9,10 0,03 5,55 1,61 0,2
IMC - A3 83,04 0,30 10,0 0,03 5,17 1,26 0,21

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 23 — Andlise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente ao fundo do
bloco #1. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 1-FUNDO

Amostra Concentracao [ %om]

AlO3 Ca0 Fe:03 K0 SiO2 TiO2 ZrO:

1FN - Al 90,33 0,54 3,22 0,03 2,68 291 0,29
1FN - A2 95,88 0,30 0,86 0,02 1,07 1,60 0,25
1FN - A3 96,89 0,35 0,80 0,03 0,70 1,01 0,22
1FS - Al 95,33 0,37 1,31 0,03 1,07 1,58 0,31
1FS - A2 97,28 0,32 0,31 0,03 0,75 1,03 0,27
1FS - A3 95,81 0,29 1,43 0,03 1,25 0,95 0,23
1FL - A1 92,62 0,31 2,82 0,03 2,67 1,30 0,25
1FL — A2 93,24 0,36 2,64 0,04 2,24 1,18 0,29
1FL - A3 96,65 0,30 0,8 0,03 1,02 0,96 0,23
1FO - A1 92,55 045 3,27 0,05 2,3 1,06 0,30
1FO — A2 87,22 0,38 4,34 0,09 6,17 1,49 0,30
1FO - A3 91,50 048 3,51 0,04 2,58 1,58 0,31
1FC - A1 96,99 0,21 0,64 0,02 0,81 1,16 0,17
1FC - A2 97,14 0,13 1,02 0,01 0,78 0,76 0,11
1FC - A3 97,10 0,19 1,14 0,02 0,63 0,77 0,15

Fonte: Elaborada pelo autor.
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A.1.2 - Analise quimica do bloco #2

Tabela 24 — Andlise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente ao topo do
bloco #2. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 2 -TOPO

Amostra Concentracio [ %om]

ALO3 Ca0O Fe203 K20 Si02  TiO2 ZrO:
2TN - Al 92,19 0,94 1,03 0,07 2,63 2,46 0,67
2TN - A2 94,46 0,75 0,33 0,06 1,88 1,96 0,55
2TN - A3 94,67 0,49 1,12 0,06 1,80 1,52 0,35

2TS - Al 93,44 0,96 0,15 0,07 2,29 2,40 0,68
2TS - A2 94,58 0,77 0,21 0,06 1,88 1,97 0,56
2TS - A3 93,93 0,92 0,11 0,07 2,15 2,17 0,65

2TL - A1 93,78 0,93 ND 0,07 2,27 2,27 0,68
2TL - A2 95,11 0,69 0,03 0,06 1,71 1,88 0,51
2TL - A3 94,81 0,75 0,24 0,05 1,84 1,78 0,53

2TO - A1 93,52 0,96 ND 0,08 2,33 2,40 0,70
2TO - A2 95,45 0,44 1,01 0,04 1,42 1,34 0,29
2TO - A3 94,50 0,79 0,13 0,06 1,95 1,99 0,57

2TC-A1 93,59 0,83 0,44 0,08 2,34 2,11 0,61
2TC - A2 93,36 0091 0,56 0,07 2,19 2,25 0,65
2TC-A3 95,36 047 1,09 0,04 1,38 1,33 0,33

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 25 — Anélise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente ao meio do
bloco #2. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 2 - MEIO

Amostra Composto [ %]

AlO3 Ca0 Fe:03 K0 SiO2 TiO2 ZrO:

2MN - Al 95,92 0,54 0,32 0,05 1,42 1,35 0,39
2MN - A2 94,73 0,57 0,77 0,06 1,86 1,61 0,40
2MN - A3 90,99 0,52 3,69 0,07 2,68 1,66 0,39

2MS - A1 94,74 0,78 0,34 0,06 1,73 1,82 0,51
2MS - A2 95,22 0,66 0,46 0,05 1,53 1,62 0,46
2MS - A3 91,85 0,75 2,32 0,05 2,35 2,21 0,46

2ML - A1 96,03 045 0,41 0,04 1,29 1,43 0,33
2ML - A2 96,37 047 0,27 0,04 1,14 1,38 0,34
2ML - A3 94,39 0,57 1,32 0,05 1,62 1,66 0,40

2MO - A1 86,78 0,62 4,23 0,09 5,94 1,93 0,42
2MO - A2 95,94 043 0,82 0,04 1,13 1,34 0,31
2MO - A3 93,26 0,29 3,16 0,03 1,81 1,23 0,23

2MC - A1 96,13 0,39 0,81 0,04 1,13 1,19 0,29
2MC - A2 95,19 0,36 1,33 0,03 1,57 1,22 0,3
2MC - A3 96,03 0,26 1,26 0,03 1,28 0,94 0,19

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 26 — Andlise quimica das regides norte, sul, leste oeste e centro, referente ao meio do
bloco #2. Resultados expressos em percentual em massa de compostos, normalizados a 100%.

BLOCO 2 - FUNDO

Amostra Composto [ %]

AlO3 Ca0 Fe203 K20 SiO:2 TiO2 Zr0O>

2FN - A1 87,91 1,07 3,67 0,05 3,17 3,48 0,63
2FN - A2 95,61 0,49 0,90 0,04 1,28 1,35 0,31
2FN - A3 92,22 0,32 3,60 0,04 2,52 1,09 0,19

2FS - A1 92,42 0,72 1,33 0,05 2,30 2,62 0,55
2FS — A2 92,33 0,55 2,53 0,04 2,20 1,95 0,38
2FS — A3 94,77 0,51 1,40 0,04 1,52 1,42 0,34

2FL - Al 95,19 0,49 0,90 0,04 1,47 1,57 0,34
2FL — A2 96,21 0,46 0,37 0,04 1,2 1.4 0,31
2FL — A3 93,91 0,40 2,16 0,04 1,81 1,43 0,25

2FO - A1l 92,55 0,38 2,68 0,03 2,24 1,69 0,42
2FO - A2 93,19 0,37 2,60 0,04 2,31 1,24 0,23
2FO - A3 96,69 0,35 0,5 0,04 0,98 1,16 0,27

2FC-A1 94,46 045 1,01 0,03 1,59 2,05 0,41
2FC - A2 94,50 0,51 1,54 0,05 1,59 1,49 0,31
2FC - A3 95,62 043 0,36 0,03 0,93 1,28 0,31

Fonte: Elaborada pelo autor.
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APENDICE B -  Difratometria de raios X (DRX)

B.1 - Analise de cluster

B.1.1 - Analise de cluster do bloco #1

Figura 78 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Geral.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 79 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido do topo.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 80 — Analise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido do meio.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 81 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido do fundo.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 82 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido norte.
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Figura 83 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido sul.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 84 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido leste.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 85 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido oeste.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 86 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido centro.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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B.1.2 - Analise de cluster do bloco #2

Figura 87 — Anélise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Geral.
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Figura 88 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido do topo.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 89 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido do meio.
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Figura 90 — Anélise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido do fundo.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 91 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido norte.
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Figura 92 — Anélise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido sul.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 93 — Andlise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido leste.
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Figura 94 — Andlise de cluster de alumina eletrofundida marrom: Regido oeste.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 95 — Anélise de cluster da alumina eletrofundida marrom: Regido centro.
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B.2 - Andlise de fases mineralégicas do bloco #1 e do bloco #2

B.2.1 - Analise de fases mineraldgicas de todas as elevacoes e posicoes do bloco #1

Figura 96 - Difratograma da amostra 1 da regido norte do topo do bloco 1 (1TN-A1).
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Fonte: Elaborado pelo autor.
Figura 97 - Difratograma da amostra 2 da regido norte do topo do bloco 1 (1TN-A2).
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Figura 98 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do topo do bloco 1 (1TN-A3).
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Figura 99 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do topo do bloco 1 (1TS-Al).
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Figura 100 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do topo do bloco 1 (1TS-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 101 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do topo do bloco 1 (1TS-A3).
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Figura 102 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do topo do bloco 1 (1TL-A1).
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Figura 103 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do topo do bloco 1 (1TL-A2).
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Figura 104 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do topo do bloco 1 (1TL-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 105 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do topo do bloco 1 (1TO-A1).
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Figura 106 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do topo do bloco 1 (1TO-A2).
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Figura 107 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do topo do bloco 1 (1TO-A3).
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Figura 108 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do topo do bloco 1 (1TC-A1).
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Figura 109 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do topo do bloco 1 (1TC-A2).
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Figura 110 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do topo do bloco 1 (1TC-A3).
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Figura 112 - Difratograma da amostra 2 da regido norte do meio do bloco 1 (IMN-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 113 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do meio do bloco 1 (1IMN-A3).
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Figura 114 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do meio do bloco 1 (1MS-AT).
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Figura 115 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do meio do bloco 1 (1MS-A2).
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Figura 116 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do meio do bloco 1 (1MS-A3).
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Figura 117 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do meio do bloco 1 (IML-A1).
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Figura 118 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do meio do bloco 1 (IML-A2).
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Figura 119 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do meio do bloco 1 (IML-A3).
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Figura 120 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do meio do bloco 1 (1IMO-A1).
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Figura 121 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do meio do bloco 1 (1IMO-A2).
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Figura 122 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do meio do bloco 1 (1IMO-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 123 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do meio do bloco 1 (IMC-Al).
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Figura 124 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do meio do bloco 1 (1IMC-A2).
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Figura 125 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do meio do bloco 1 (1IMC-A3).

Counts

€15 524 €0 2V 'TIL 2O

E!S 54 ‘€0 2V 'TIL-26

==

€1S 524 €0 2V 'TIL ZO ﬁ

€15 524 'TIS 20 ‘€0 f

€IS §°;

3
€5594°US20 <
€15594°TILZ0 %

2

€0TV L0 <=

Ut/

4 TSZ0 = _
~

€02V L ZO =

€15 §84 'TIS ZO 'TIL 2O L

€0 2V TIL 2O

uszo &
5

€S 594 —=

€15 so4 THYE

1MC-A3

€0t

=

— -

W

s

LRI p——

€0 2V 'TIL ZO

T

€1S §24 ‘111 2O
TLz0
€IS 594

30

3000 —

2000 —

1000 —

Position [°2Theta] (Molybdenum (Mo))

Fonte: Elaborado pelo autor.



—3

£02¥ 1L 20 A,
QRS <

TS 0L 2O <
€02V TLZ0 =
uszwo ¢

H

=

TS 20§98 HEO ="

WYULRUPR

USZOEO UV §

€OUVTLIO0 ————
_

USZOEO AUV ML 0 e

E0UV UL ——————————

€0UV'TIL 0 ——

1FN-A1

X
3
QoW ————
—
TS 20 —
o — =
—
z
mseadmLzo
y
H
i
t
H
USZOEO AV UL L0
—

35

30

25
Position [*2Theta] (Molybdenum (Mo))

20

o
1FN-A2

€0V
ooy &
&

uszooaY >
3

nzo _:

TLZO'EO Y ~—
-

Ay

oy =
-

oy 2
2

TSTSZO <

-

£

eoav s
ENO,««
~

=
2
5
o

|

Figura 126 - Difratograma da amostra 1 da regido norte do fundo do bloco 1 (1FN-A1).
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Figura 128 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do fundo do bloco 1 (1FN-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 129 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do fundo do bloco 1 (1FS-Al).
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Figura 130 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do fundo do bloco 1 (1FS-A2).
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Figura 131 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do fundo do bloco 1 (1FS-A3).
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Figura 132 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do fundo do bloco 1 (IFL-A1).
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Figura 133 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do fundo do bloco 1 (1FL-A2).
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Figura 134 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do fundo do bloco 1 (1FL-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 135 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do fundo do bloco 1 (1FO-A1).
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Figura 136 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do fundo do bloco 1 (1FO-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 137 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do fundo do bloco 1 (1FO-A3).
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Figura 138 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do fundo do bloco 1 (1FC-A1l).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 139 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do fundo do bloco 1 (1FC-A2).
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Figura 140 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do fundo do bloco 1 (1FC-A3).
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B.2.2 - Anailise de fases mineralogicas de todas as elevacoes e posicoes do bloco #2

Figura 141 - Difratograma da amostra 1 da regidao norte do topo do bloco 2 (2TN-A1).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 142 - Difratograma da amostra 2 da regido norte do topo do bloco 2 (2TN-A2).
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Figura 143 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do topo do bloco 2 (2TN-A3).

Counts
2TN-AS 3 3
o~ o
<
g
o
=
o
3000 — < .
£ 2
3 <
8 g 2
3 2 5 5
5
< | Z 5
£ | 3 ks
2000 —| e <
© B
N
° \
’ %
Q
\ 8
°
/,\ s 3 =3
1000 —| f 3 = 3 = s 29
| g 3 s
oo - I . g 3 % i 23
oz [Ega | g s 2 h £ 8§
o o o
\ °° n( A )\ < Iz 8 H ° =0
/J \ " ! \—J/ Y ) Y /ax / J \ i~ /(\"\ / \ J \ ) A ’L
e N s, 7 R S S A i W wtesars ol NI M
0 T T T T T
15 20 25 30 35

Position [°2Theta] (Molybdenum (Mo))

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 144 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do topo do bloco 2 (2TS-Al).
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Figura 145 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do topo do bloco2 (2TS-A2).
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Figura 146 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do topo do bloco 2 (2TS-A3).
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Figura 147 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do topo do bloco 2 (2TL-A1).
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Fonte: Elaborado pelo autor.
Figura 148 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do topo do bloco 2 (2TL-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 149 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do topo do bloco 2 (2TL-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 150 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do topo do bloco 2 (2TO-A1).
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Figura 151 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do topo do bloco 2 (2TO-A2).
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Figura 152 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do topo do bloco 2 (2TO-A3).
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Figura 153 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do topo do bloco 2 (2TC-A1l).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 154 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do topo do bloco 2 (2TC-A2).
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Figura 155 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do topo do bloco 2 (2TC-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 156 - Difratograma da amostra 1 da regido norte do meio do bloco 2 (2MN-A1).
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Figura 157 - Difratograma da amostra 2 da regido norte do meio do bloco 2 (2ZMN-A2).
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Figura 158 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do meio do bloco 2 (2MN-A3).
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Figura 159 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do meio do bloco 2 (2ZMS-Al).

Counts
2MS-A1 i -
g o
o
4000 — 3
g
8 3
o
<
o
[e]
o o
3000 < Q
E <
o o =3
o 3 . z
o o o
< o o
o < o0
IS =] o
5 g s
2000 — \ °© 3 <
g
5
| s 8
’ o
% om
f | 28 3
o o
1000 —| ' | \ g E = E:
- } 3 g . /(O = S EF 3
| S | o J E: \, = "\ S 23 o
5% AW AT Y. DN
] PN g 7 PHAL Mo\ wid \‘A s ,'/ \ ar \ J /’/\\\ N A
T Y NI PN by A7 v g Ve BT W AN AT
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
15 20 25 30 35
Position [°2Theta] (Molybdenum (Mo))
Fonte: Elaborado pelo autor.
Figura 160 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do meio do bloco 2 (2MS-A2).
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Figura 161 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do meio do bloco 2 (2MS-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 162 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do meio do bloco 2 (2ML-A1).
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Figura 163 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do meio do bloco 2 (2ML-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 164 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do meio do bloco 2 (2ML-A3).
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Position [°2Theta] (Molybdenum (Mo))
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Figura 165 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do meio do bloco 2 (2ZMO-A1).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 166 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do meio do bloco 2 (2ZMO-A2).

Counts

oay ==
Y
3
goavio &
ooy =
M\ | w0
P <7 Ll
€02V TLZO
:
i
V\.\\
ooy =
3
coaviLzo £
<
H
3
coaviiLzo £
\I\\ | o
" e
€00 ——m————— ©
E0UV L0 ———————
———
s
<
$
oav =
oy 2
>
<
. I —
OV ————
~ &
%
<
H
©owmo ———e =
kS
s &
3
z
z
3 -&
wl e —
—
3
z
7
Lm
UM
o
o —
I———
=
meo £ [7
o ¢
2
3
S
i
<
€0AVIUO —e—————————
B e
) 3
= b3
N H
T T T T
o o o o o
o o o o
o o o o
< 13 o —

Position [*2Theta] (Molybdenum (Mo))

Fonte: Elaborado pelo autor.



169

Figura 167 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do meio do bloco 2 (2MO-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 168 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do meio do bloco 2 (ZMC-Al).
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Figura 169 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do meio do bloco 2 (2MC-A2).
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Figura 170 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do meio do bloco 2 (2MC-A3).
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Figura 171 - Difratograma da amostra 1 da regido norte do fundo do bloco 2 (2FN-A1).
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Figura 172 - Difratograma da amostra 2 da regido norte do fundo do bloco 2 (2FN-A2).
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Figura 173 - Difratograma da amostra 3 da regido norte do fundo do bloco 2 (2FN-A3).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 174 - Difratograma da amostra 1 da regido sul do fundo do bloco 2 (2FS-Al).
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Figura 175 - Difratograma da amostra 2 da regido sul do fundo do bloco 2 (2FS-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 176 - Difratograma da amostra 3 da regido sul do fundo do bloco 2 (2FS-A3).
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Figura 177 - Difratograma da amostra 1 da regido leste do fundo do bloco 2 (2FL-ATl).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 178 - Difratograma da amostra 2 da regido leste do fundo do bloco 2 (2FL-A2).
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Figura 179 - Difratograma da amostra 3 da regido leste do fundo do bloco 2 (2FL-A3).
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Figura 180 - Difratograma da amostra 1 da regido oeste do fundo do bloco 2 (2FO-A1l).
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 181 - Difratograma da amostra 2 da regido oeste do fundo do bloco 2 (2FO-A2).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 182 - Difratograma da amostra 3 da regido oeste do fundo do bloco 2 (2FO-A3).
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Figura 183 - Difratograma da amostra 1 da regido centro do fundo do bloco 2 (2FC-A1l).
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Figura 184 - Difratograma da amostra 2 da regido centro do fundo do bloco 2 (2FC-A2).
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Figura 185 - Difratograma da amostra 3 da regido centro do fundo do bloco 2 (2FC-A3).
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