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RESUMO

O Brasil € o maior produtor mundial de nidbio e os principais dep6sitos econdmicos
estdo nos complexos plutdnicos da Provincia ignea do Alto Paranaiba (APIP), como em Arax4,
Minas Gerais e Cataldo, Goias. No Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataldo Il a lavra é
realizada em rocha fresca no depdsito da Mina Boa Vista, constituido por diques de nelsonito
e carbonatito encaixados em rochaspré-cambrianas da Faixa Brasilia, intensamente fenitizadas.
Os tipos de rochas predominantes séo fenito 1, fenito 2, carbonatito 1, carbonatito 2, picrito,
nelsonito 1 e nelsonito 2, as duas Gltimas constituindo os principais hospedeiros diretos da
mineralizacdo de nidbio. Esse conjunto de litotipos foi caracterizado por petrografia e
microscopia eletronica de varredura, evidenciando a grande diversidade mineraldgica e

petrografica do Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataléo II.

Amostras referentes a pilna de homogeneizacado das usinas de beneficiamento mineral
de nidbio foram submetidas a analise quimica, difracdo de raios X (combinada a refinamento
estrutural pelo método de Rietveld) e testes de caracterizacdo tecnoldgica padrdo. No total,
foram analisadas 79 amostras compostas, que sdo referentes aos anos de 2019 e 2020, com 0
objetivo de abranger uma ampla distribui¢do das caracteristicas mineraldgicas das pilhas que

alimentam as usinas.

Em geral, a mineralogiadas pilhasanalisadas contém vinte e uma fases minerais e exibe
uma assinatura média composta por calcita (23%), seguida pelo grupo da mica (22%), grupo
do feldspato (15,3%) e dolomita/ankerita (11,3%). Outros minerais de destaque foram a
magnetita, apatita, anfibolio, barita, quartzo, ilmenita, rutilo, anatasio e outros carbonatos
acessorios (siderita, norsetita e estroncianita). O mineral de minério de nidbio, pirocloro,
constitui em média 2,2% no teor das pilhas. Em complemento, constatou-se que a técnica de
difracdo de raios X é simples, rapida, de baixo custo e adiciona importantes informacdes para

0 processo de concentragdo mineral.

Assim como foi caracterizado o material de entrada da usina também foi estudado em
detalhe, por microssonda eletrénica (EPMA-WDS), o pirocloro no concentrado final de
pirocloro. Sua composic¢ao quimica indica que o mineral pertence ao grupo do pirocloro, com
predominio de Ca e Na no sitio A. Esse dado apoiou a reconciliacdo quimica do elemento de

interesse (Nb,Os) com os dados obtidos por difracdo de raios X.



Reconhecer a composicao mineraldgica é relevante pois fornece a equipe de producdo
uma 6tima ferramenta de previsibilidade mineral, e d& a oportunidade de definir os melhores

parametros de processo, em conjunto com outras variaveis de processo.

Atualmente ter a informacdo da composi¢do mineraldgica que ird alimentar as usinas é
fundamental para o aproveitamento do minério de niébio de forma eficiente, visto que
proporciona a empresareconhecer a variabilidade do material na entrada nas usinas, e suporta
a definicdo coerente dos parametros que serdo imprescindiveis na otimizacao do processo de

concentragcdo mineral.

Palavras-chave: pirocloro; niébio; mineralogia de processo; difracdo de raios X; microscopia

eletrdnica de varredura; caracterizagéo tecnoldgica.
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ABSTRACT

Brazil is the largest niobium producer in the world, and its main ore deposits are located
in alkaline-carbonatite complexes of the Alto Paranaiba Igneous Province (APIP), such as
Araxd, in Minas Gerais state and Cataldo, in Goids state. In the Cataldo Il alkaline-carbonatite
complex niobium is produced from a fresh-rock deposit (Boa Vista Mine), composed of Late-
Cretaceous nelsonite and carbonatite dikes hosted in Precambrian metamorphic rocks of the
Brasilia Belt, which are extensively fenitized. The dominantrock typescomprisefenite 1, fenite
2, carbonatite 1, carbonatite 2, phlogopitga-picrite, nelsonite 1 and nelsonite 2, the latter two
being the main hosts of the niobium mineralization. These rock types were characterized
petrographically and by scanning electron microscopy, which revealed a great mineralogic and

petrographic diversity of the complex.

Samples collected from the homogenizationstockpiles in the ore-processing plants were
analyzed for major and trace-element chemistry, x-ray diffraction (combined with structural
refining by the Rietveld method) and standard technological characterization tests. A total of
79 composite samples, referring to the years of 2019 e 2020, were collected in order to obtain
a wide distribution of the mineralogical characteristics of the ROM materials processed in the

plants.

The average mineralogy of the analyzed stockpiles contains up to 21 different minerals,
and are dominated by calcite (23%), followed by mica-group (22%), and feldspar-group
minerals (15,3%) along with dolomite/ankerite (11,3%). Other important minerals include
magnetite, apatite, amphibole, barite, quartz, ilmenite, rutile, anatase and accessory carbonates
(siderite, norsethite and strontianite). The niobium ore-mineral, pyrochlore, comprises, on
average, 2,2% in the stockpiles. The characterization carried out in this work show that x -ray
diffraction is a simple, fast, low-cost technique, that provides important information for the ore

processing stage.

The mineralogy of the ore feeding the processing plants, as well as the pyrochlore from
the final concentrate were studied in detail by electron probemicroanalysis (EPMA-WDS). The
Nb-bearing mineral belongs to the pyrochlore group, with dominance of Caand Na in the A
site. The obtained data supported the reconciliation of the whole-rock chemistry with x-ray
diffraction data.

The recognition and quantification of the mineralogical composition provides an
excellenttool to support the production team with information on the predictability of ROM
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and, therefore, allow a better definition of ore-processing parameters, together with other

process variables.

To have previous information of the mineralogical composition that will be processed
is fundamental for the efficient niobium production, since it allows the recognition of the
variability of the ore and supports the definition of operating parameters, necessary for

optimizing results.

Keywords: pyrochlore; niobium, ore processing mineralogy, x-ray diffraction, scanning

electron microscopy, technological characterization.

viii



LISTADE FIGURAS

Figura 1- Diagrama de variacdes composicionais da série bebedouritica (Brod etal., 2004). .......ccccoveeeivirerveennen. 4
Figura 2- Classificacdo quimica da série caonatitica sequndo Woolley e Kempe (1989). ......ccovvveerereerereenennn. 5
Figura 3 — Diagrama de classificacdo da série foscoritica segundo Yegorov (1993).......cccccevveveirrereeeesneneeenenens 6

Figura 4 - Mapa mundial de distribuicdo das ocorréncias carbonatiticas e sua relagdo com as rochas do
Proterozdico e Arqueano. Fonte: Woolley e Kjarsgaard (2008). ........ccvcrerriicreeneeseciessseese e sneens 7
Figura5 - Mapa das provincias alcalinas das margens da Bacia do Parana. Circulos vazados representam rochas
do Eocretaceo, circulos preenchidos representam rochas do Neocretaceo. Em vermelho, a Provincia ignea
do Alto Paranaiba, mostrando os complexos alcalino-carbonatiticos pluténicos e numerosas intrusdes de
kimberlitos e kamafugitos. Fonte: Gibson etal. (1995).......cccorirrnienrreree e 9
Figura 6 - Mapa Geoldgico do Complexo Cataldo I1. A &rea com estruturas concéntricas na porgdo norte representa
uma intrusdo exposta, que contém o depdsito de fosfato Coqueiros. As areas dominadas por diques na porcao

sulsdo osdepdsitos de nidbio do Morro do Padre, Mina Boa Vista e 0 Alvo Marcos. Fonte: Palmieri (2011).

............................................................................................................................................................................. 11
Figura 7 - Fotografia panoramica da cava da Mina Boa Vista — Cataldo. Imagem area feita por drone, em dezembro
(0 T=2Z 0 OO OO 12

Figura 8 - Mapa geoldgico da parte sul do Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataldo 11, Mina Boa Vista,
atualizado em marco de 2021. As unidades geoldgicas dominantes sdo: carbonatitos, os quais afloram
principalmente na regido sulda mina e sdo divididoscomo carbonatito 1, rico em calcio e carbonatito 2, rico
em magnésio; rochas fenitizadas, individualizada como fenito 1 (unidade geolégica com maior presenca nas
areasnoroeste e sul) e fenito 2 (presente preferencialmente na érea leste). Além da presenca de sistema de
digues e veios de picrito-flogopita e das rochas mineralizadas, apatita- nelsonito (N1) e pseudonelsonito
(N2), distribuidos no depdsito da Mina Boa ViSta............cccceuriiereriiniiecesieee e esns 12

Figura9 -Estruturaideal de umcristal de pirocloro vistaaolongo doeixo perpendiculara face (110). Sitio Aem
vemelho, sitio Y em laranja e BO6 representado pelo octaedro verde (Henderson etal., 2007). ............... 19

Figura 10 - Fluxograma apresentando as etapas do processo de tratamento do minério de rocha fresca da Mina

Boa Vista, Usina BVFR, reproducdo parcial de Pereira (2017).....cccvveernienrnire s seseseeees 21
Figura 11 - Ponto de amostragem na Pilha de homogeneizagao (C310)......cccouvvrreeererrirererrenresesesesenesesseesrenens 23
Figura 12 - Procedimentos adotados na preparacdo de amostras de minério da Mina Boa Vista para alimentacdo

da usina de beneficiamento BVFR ... 25
Figura 13 - Fluxograma caracterizacdo padrdo de minério rocha fresca da Mina Boa Vista.........ccccovvereeeeninnnns 31

Figura 14- Principais unidades geoldgicas presentes na Mina Boa Vista. Rochas fenitizadas: a) fenito 1, rocha
verde com textura bandada; b) fenito 2, rocha de coloracéo preta com pequenos veios de carbonatito.
Carbonatitos: ¢) carbonatito 1, célcio carbonatito, rocha branca e macica; d) carbonatito 2, rocha
avermelhada e porosa; e) picrito, rocha escura com textura porfiritica. Rochas mineralizadas: f) apatita
Nelsonito; g) Magnetita NEISONTIO..........cccviiicerie e ntes 33

Figura 15— Principais rochas encaixantes, fenitizadas da Mina Boa Vista. a) Fenito 1, rocha verde, leucrocrtica,

com bandamento b) Fenito 2, rocha escura, macico, cortado por pequenos veios de carbonatitos.............. 34



Figura 16 — Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) de laminas
delgadas polidas das principais rochas encaixantes do deposito da Mina Boa Vista. a) Fenito 1, rico em
feldspato, com intercalacdo de bandas de feldspatos, flogopita/biotita/muscovita, quartzo e anfibdlio. b)
Fenito 2: composto por massa de feldspato, cortado por pequeno veio de carbonatos ocasionando intensa
DiOtitiza CAO/FIOQOPILIZACAD ......cucvevicecreis et 35

Figura 17 — Composi¢do modal das laminas delgadas polidas, do fenito 1 [ortoclasio (>60%), plagioclasio (4%),
filossilicatos (23%), anfibolio (4%), quartzo (3%), ankerita (2%) e siderita (2%)] e fenito 2 [ortoclasio
(42%), plagioclasio (1%), biotita e flogopita (38%), calcita (12%), ankerita (3%), ilmenita (2%) e apatita
L) ] OO OO 36

Figura 18 — Rochas intrusivas do deposito da Mina Boa Vista a) Picrito/ flogopita-picrito, rocha escura, com
fenocristais de olivina e flogopita/biotita em uma massa fina das mesmas fases minerais b) Carbonatito 1,
rocha branca, macigo, com presenca de magnetita com textura pé de galinha. c) Carbonatito 2, rocha de
coloragdo marrom avemelnada, POTOSA. .....cccvirerrieiee st 37

Figura 19- Mapamineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) de laminas delgadas
polidasdas principais rochas intrusivas do depdsito da Mina Boa Vista. a) Picrito, com fenocristais desilicato
de Fe-Mg (olivina) e de flogopita/biotita em uma matriz de silicato de Fe-Mg, flogopita/biotita,
tetraferriflogopita, apatita, calcita, éxido de ferro, rutilo e barita; b) Carbonatito 1: composto
predominantemente por calcita, barita e norsetita, além da presenca de sulfeto; c) Carbonatito 2: rocha
constituida porcristais de ankerita, com alteragfes de dolomita nas bordas e pequenas areas com presenga
de quartzo, estronCianita € PIDCIOID. .........cceiiecerrecc e 38

Figura 20 - Composicdo modal das laminas delgadas polidas, do picrito: basicamente de silicato de Fe-Mg -
olivina (43%), flogopita/biotita (29%), tetraferriflogopita (9%), apatita (8%), 6xido de ferro (8%), calcita
(3%), rutilo (2%) e barita(1%) ; o carbonatito 1: a calcita (59%) é o principal mineral, sequido pelos
carbonatos: norsetita (14%), ankerita/dolomita (11%), além da presenca de sulfetos (8%), 6xido de feno
(4%), estroncianita (2%) e tetraferriflogopita (2%); carbonatito 2: composto quase em sua totalidade por
ankerita/dolomita (76%), além de ser preenchido nos seus intersticios por carbonatos de terras raras (7%) e
barita (7%) e pequenos veios de quartzo (5%) com estroncianita (4%) e de pirocloro (1%0)........cccvveveeene. 39

Figura 21 — Rochas mineralizadas da mineralizagdo priméria de nidbio em Cataldo I1. a) Pseudonelsonito (N2)
constituida principalmente por cristais de magnetita, tetraferriflogopita, ilmenita, siderita e pequenos cristais
de pirocloro e sulfeto. b) Apatita nelsonito (N1), rocha de granulometria média, composto principalmente
por cristais de apatita, ilmenita, magnetita € PIrOCIOND. ........cccviiiierr e 40

Figura 22 - Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) rochas
mineralizadasda mineralizacdo de nidbio. a) Magnetita nelsonito: presenca de bolsdes de magnetita, ilmenita
euédrica e tetraferriflogopita e a presenca de siderita como carbonato predominante e cristais de pirocloro
subedrais disseminados principalmente entre a magnetita e siderita. b) Apatita nelsonito: composta
predominancia porapatita, com presenca de pequenos cristais de tetraferriflogopita, ao lado de uma regido
concentrada de magnetita. Os cristais de pirocloro sdo subedrais disseminadosna Bmina..........c.ccccceeene. 41

Figura 23 - Composicdo modal das laminas delgadas polidas, a) Pseudonelsonito (N2) é constituido por ala
presenca de ilmenita (37%), magnetita (24%) e siderita (24%), tetraferriflogopita (7%), pirocloro (4%),



ankerita (2%) e dolomita (1%) b) Apatita-nelsonito (N1) é formado principalmente por apatita (55%),
magnetita (32%), pirocloro (7%), tetraferrifloghopita (3%) e siderita (19%0) ......ccocoverrrneeerrrenceesereeees 42
Figura 24- Representacdo grafica por boxplot (diagrama de caixa) da composicdo quimica das pilhas de
alimentacdo das usinas de nidhio Nosanos de 2019 € 2020. .........cccvvrreernieerenrre e sesssessenenes 44
Figura 25 — Difratograma caracteristico das amostras da alimentacdo das usinas de ni6bio nos anos de 2019 e
2020 com a identificacdo das principais fases cristalinas presente nas amostras e bakcground subtraido. .45
Figura 26 - Quantificacdo mineral por difracdo de raios x das amostras de alimentacdo das usinas em 2019.....46
Figura 27 - Quantificacdo mineral por difracdo de raios x das amostras de alimentacdo das usinas em 2020.....47
Figura 28 - Representacdo grafica por boxplot (diagrama de caixa) da variabilidade no contetdo das principais
espécies minerais presentes nas pilhas de alimentacdo das usinas de nidbio nos anos de 2019 e 2020.......48
Figura 29 - Imagens de elétrons retroespalhados de grdos de minerais do grupo do pirocloro. A) Imagem geral
dosgrdos de pirocloroda pilha 06 B) detalhe do retdngulo vermelho da imagem anterior destacando os grdos
limpidos, com suave variabilidade na tonalidade de cinza. C) Imagem geral dos graos de pirocloro da pilha
21 D) detalhe dos cristais de pirocloro, alterado, com diferentes tonalidades de cinza, 4rea mais claras, ricas
em ETR e regides mais escurasE) Imagem geral dos graos de pirocloro da pilha 25 F) pormenor do retangulo
vermelho com destaque para a diferenca composicional entre as regifes claras e escuras G) Imagem geral
dos grdos de pirocloro da pilha 36 H) 4rea ampliada demonstra cristais de pirocloro. ........cccoovveevereeceenne, 51
Figura 30- Graficos ternarios de ocupacéo dossitios Y, Ae B para os graos de pirocloro presente no concentrado
finalde nidbio da pilha 06/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 84 aquisicdes de EPMA-WDS.

Figura 31- Graficosternarios de ocupacdo dos sitios Y, A e B para os graos de pirocloro presente no concentrado
finalde nidbio da pilha 21/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 87 aquisicdes de EPMA-WDS.

Figura 32- Graficos ternarios de ocupacdo dos sitios Y, A e B para os graos de pirocloro presente no concentrado
finalde nidbio da pilha 25/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 82 aquisi¢cGes de EPMA-WDS.

Figura 33- Graficos ternarios de ocupacdo dossitios Y, Ae B para os graos de pirocloro presente no concentrado
finalde nidbio da pilha 36/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 82 aquisi¢cdes de EPMA-WDS.

Figura 34 -a) Histograma dos valores de recuperacdo global dos testes de caracterizagdo tecnoldgica. b) Gréafico
temporal da variabilidade de recuperagdo globalao longo das pilhas. ... 55
Figura 35- Boxplot das perdas de Nb205 em todas as etapas de caracterizagdo tecnologica .........cocovvvreeeerinnnns 56
Figura 36-a) Histograma dosvalores de SiO2 no concentrado final de niébio. b) Grafico temporal da varia bilidade
nos teores de SiO, no concentrado finalao 10ngo das Pilas. ........ccovierrricenn s 57
Figura 37— Dadosmineralégicos e quimicos dasamostrasda alimentacdo dos ensaios de caracterizagdo das pilhas
45 e 47 a) Composicdo mineraldgica por difracdo de raios X; b) Resultado quimico por fluorescéncia de

Figura 38 - Composicdo modal por meio de mineralogia quantitativa automatizada (MEV/EDS) das principais
etapas do processode concentragdode nidbio das pilhas45 e 47 de 2020.a) Mineralogia do concentrado da

Xi


file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147082
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147082
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147083
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147083
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147084
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147085
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147086
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147086
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147087
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147092
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147092
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147093
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147094
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147094
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147095
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147095
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147095
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147096
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147096

flotacgdo carbonato; b) Mineralogia do concentrado da flotagdo desilicato; ) Mineralogia do concentrado da
flotacdo de pirocloro; d) Mineralogia do rejeito da flotacdo de pPiroClor0.........covvevviieiiieiererinnse s 58
Figura 39 - Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) da composicdo
modal da pilha 45 e 47. a) Concentrado da flotacdo de carbonato; b) concentrado da flotacdo de silica c)
concentrado da flotacéo de pirocloro; d) rejeito da flotagdio de piroClor. .........ccccevvevcccvceccce e 59
Figura 40 - Remogdo massica nos concentrados das flotagdes realizados nos testes de caracterizacdo tecnoldgica
padraorealizadonaspilhas45 e 47, de 2020.) Remogdo méassica do concentrado da flotagdo de carbonatos;
b) Remogdomaéssica do concentrado da flotacdo de silicatos; ¢) Remogao méssica do concentrado da flotacdo
de pirocloro; d) Remogao méssica do rejeito da flotacdo de piroCloro.........ccccvvecvcevevcccisseccce e 60
Figura 41 — a) Resultado dos dados dos elementos quimicos por fluorescéncia de raios X b) Valores de

recuperacdo global/metaldrgica no concentrado final da flotacdo de pirocloro das pilhas 45 e 47 do ano de

20200ttt E R 61
Figura 42- Variabilidade dos principais minerais presentes nas pilhas de homogeneizagdo ao longo dos anos de
2009 B 2020.... ettt bRt ARt e £ AR e ARt bR Rt bk e b e e b e 66
Figura 43 - Quantificacdo mineraldgica agrupada da alimentagdo daspilhasde 2019.........cccvvevrerreneernienns 67
Figura 44 - Quantificacdo mineraldgica agrupada da alimentacio das pilhasde 2020.........ccccovveveeivverccnninnnns 68

Figura 45 - Boxplot com a variabilidade dos dominios que alimentaram as usinas de niobio durante os anos de
2009 B 2020... . ceeeeeeeirireireieirer st S R bR Rt ettt 69
Figura 46 -Reconciliacdo dos resultados obtidos pelas técnicas de fluorescéncia versus a técnica de difracdo de
raios X para os principais 6xidos presente nas amostras (Al.0s, CaO, Fe20z, MgO, Nb20Os, SiO; e TiO) .74
Figura 47 - Diagramas binarios (Na vs Ca; Ca + Na vs Ba) para os graos de pirocloro estudados neste trabalho do
depositoda Mina Boa Vista — partesul de Cataldo I I (Pilhas 06, 21, 25 e 36) para o pirocloro dos magnetititos
e ferrocarbonatitos da parte norte de Catalio 11, de Guarino etal. (2017). .....cccovvvvevrnneresennnseseerenenns 76
Figura 48 - Diagrama binario (Ca + Na vs Th + U a) para os grdos de pirocloro estudados neste trabaho do
deposito da Mina Boa Vista — parte sul de Cataldo Il (Pilhas 06, 21, 25 e 36) e e para o pirocloro dos
magnetititos e ferrocarbonatitos da parte norte de Catalio I, de Guarino etal. (2017).......ccovvreervrennnne 77
Figura 49 - Diagramabinério (Tivs Nb) para os grdos de pirocloro estudados neste trabalho do depdsito da Mina
Boa Vista — parte sul de Cataldo Il (Pilhas 06, 21, 25 e 36) e para os pirocloros dos magnetititos e
ferrocarbonatitos da parte norte de Catakio Il (Guarino etal., 2017)......ccccovvveeevereicesisreee e 77
Figura 50- Componentes que influenciam o comportamento do sistema de flotacdo sdo: Componentes de
Equipamento: design de célula, agitacdo, fluxode ar, configuragdo de banco de células e controle de banco
de células; Componentes Quimica: colecionadores, espumantes, ativadores, depressores, pH; Componentes
de Operacdo: taxa de alimentacdo, mineralogia, tamanho da particula, densidade de polpa e temperatura.
Fonte: KIMPel € HANSEN (1988). ...ttt bbbt 80

xii


file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147096
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147096
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147097
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147097
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147097
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147098
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147098
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147098
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147098
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147099
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147099
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147099
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147100
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147100
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147101
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147102
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147103
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147103
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147104
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147104
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147105
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147105
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147105
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147106
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147106
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147106
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147107
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147107
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147107
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147108
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147108
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147108
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147108
file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_figuras%20teste.docx%23_Toc91147108

LISTADE TABELAS

Tabela 1- Distribuicdo dos ions nas posi¢cdes A e B na formula geral do grupo pirocloro A2 -mB2X6-wY1-npH20

(ANARAE, 2007 )....cecueererireieieirirtie ettt b bbb bbb £ s bbb bbb bbb bbbt 19
Tabela 2 - Classifica¢io dos principais membros do grupo do pirocloro (Atencio etal., 2010; Silva 2020). .....20
Tabela 3 — Amostras analisadas e as técnicas analiticas UtIlizadas. ..o 24

Tabela 4 - Distribuicdo temporal das pilhas durante os anos de 2019 e 2020 e a identificacdo das analises

mineraldgicas realizadas em cada uma delas — DRX, EPMA, MEV..........cccooviiiiieeniseseesseseee s 26
Tabela 5- Fases utilizadas para refinamento N0 DIFFRAC.TOPAS.........ccooernennnre e ssssssssessssees 28
Tabela 6- Composi¢do quimica e formula estrutural com a ocupacdo atdmica de grdos de minerais do grupo do

pirocloro das pilhas 06, 21,25 € 36 (base £ do Sitio B=2). ...ccovviiiiiirrrreeeeeee e 50
Tabela 7 - Principais minerais identificados na alimentacdo das pilhas com a técnica de difracdo deraios X e a

sua associacdo com a POSSIVEl rOChA B OFIJEM .......c.vereiericerirereres st es 70
Tabela 8 — Composicdo quimica dos minerais, 0xidos usados para a conciliagao (% Massa)......ccceveveeeeerrerernens 73

Xiii


file:///C:/Users/81030603/Desktop/Mestrado/211222_Dissertação%20Mestrado_FINAL2.docx%23_Toc91086392

LISTADE ABREVIATURASESIGLAS

APIP Alto Paranaiba Igneous Province

BSE Back Scattered Electrons

BVFR Boa Vista Fresh Rock — Usina de beneficiamento
CETEM Centro de Tecnologia Mineral

COoD Crystallographic Open Database

CMOC Subsidiaria da China Molybdenum (CMOC)

CNMNC The Commission on New Minerals, Nomenclature and Classification, IMA
CRTI Centro Regional para o Desenvolvimento Tecnoldgico e Inovagdo
DRX Difracdo de raios X

RTV Difracdo de raios X associada ao método de Rietveld
EDS Energy Dispersive X-Ray Fluorescence Spectroscopy
EMPA Electron Microprobe Analyzer

ETR Elementos Terras Raras (lantanideos mais Y e Sc)

FRX Fluorescéncia de raios X

GOF Goodness-of-fit

ICDD International Centre for Diffraction Data

ICSD International Crystal Structure Database

IMA International Mineralogical Association

MEV Microscopia eletronica de varredura

PAN-ICSD PANalytical Inorganic Crystal Structure Database

PCA Anélise de componentes principais

PF Perda ao fogo

Rexp R expected

RTMS Real Time Multiple Strip

Rwp R-weighted pattern

SE Secondary Electron

SEM Scanning Electron Microscopy

TIMA TESCAN Integrated Mineral Analyzer

WDS Wavelengh Dispersive X-Ray Fluorescence Spectroscopy

Xiv



SUMARIO

LISTADE FIGURAS ...t st IX
LISTADE TABELAS ...t X1
APRESENTAGAD ....ciiiiiiiiiieeiieeeeeeeeettensnsnsssssssssesssssasesseesseeeeeseesnessssssnnsssssssssssnsnssns 1
1.1 INTRODUGAO........oomiereeiesieiessessssssesssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssssssssssesssssssssessssassssnanens 1
1.2 OBUIETIVOS.. ..ottt ettt es bbb n e nerenereperenererenenenas 2
REVISAO BIBLIOGRAFICA..........cueiiiiiiiiieiiiiiiirt ittt sar e sssn e ssn e ssanessnne e sane s 2
2.1 CONTEXTO GEOLOGICO........cooomievirererisesessseesiessessessesssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssnssssssness 2
2.1.1  Complexos alcalinO-CarmONAEItICOS. ........evvrerieiriesesirieriririeieitserisisssessssssssssssssssssssssssssssseaes 2
2.1.2  Gera¢lio dos magmas CArDONALILICOS. ......cveveveueieeerirsieiieistesstssisssssisssssssesssssssessssssseseseeses 3
2.1.3 Principais séries petrogenéticas em complexos alalino-carbonatiticos................c.uu.... 3
2.1.4  Ocorréncias CaOrDONALTIOUS .........cccuvvivvvviciriririsisisisisisisis sttt sasasasasaeaes 6
2.1.5  MetassomatiSmO QICANNO...............o.oceeevueueecirieisisieieisisieeeesse sttt 8
2.1.6  Provincia Ignea Alto PAranGiba (APIP)............cc.coeeeveeeeereereeriseseeessessssessessssssssssssssssssssenns 8
2.1.7 Complexo alcalino-cambonatitico de CAtalio Il...........ccovevevvevvcvcreeceeseeseeieeieeseeseeseeseseenns 10
2.18 DepOsito da MiNG BOA ViST..........c.covcueeeereereeseeesieiesisssssssessssessssssssssssssssssssssssssssssssssssesens 11
2.2 REFERENCIAL TEORICO......coooooieviieeeeesesesesesssissessssssssssssssssssssss s sssssssssssssassssssasssssness 13
2.2.1  FIUOIESCENCIA AE MIOS Xttt sttt ettt st sttt st s e ss s 13
b B V] i (o [olo o Xo [0 ([0 X3 G U 13
2.2.3  Microscopia eletrénica de VAIrr@AUI ...............cvcvcveeeecieeeieieieieieeseeeseeeessesssssssssssenes 15
2.2.4  Sistema deandlise de imagem automatizada.............ccccevvevvevveivseeveeseeiesiersiesissisiessessensnns 17
2.2.5  MicroSSONAQ EIEEIONIQ..........c.ceueueeeeeeeeirisireseseeestsesesesestsestsest s 18
I N RV T=1 4o T4V oYoXo (o 20 xd| (0ol (o] (o 19
2.3 BENEFICIAMENTOMINERAL DE MINERAIS DE NIOBIOQ........ccooooomeviemriineriesriessinnnnns 20
MATERIAS E METODOS .......uveiuniiiniiiiniisisiessseesaessseesssnesssssssssessssasssssesssesssnsesans 22
3.1 AMOSTRAGEM.......oii bbb 22
3.2 PROCEDIMENTOS ADOTADOS ...ttt snesssssessenenns 25
3.3 FLUORESCENCIA DE RAIOS Xu...oosrevoierevioeeesieesssessssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnes 26
3.4 DIFRACAO DERAIOS Xu...oooovvoeeeereieeesiiesesiseessssssssssssssssssssssssssssssssssssesssssssssssasssssssssssnsness 27
3.4.1 Identificagtio e quANtficAGAO MINEIQL..........cccecveeieieiiieieieieieieisiseeseeee s sasssessssseeas 27
3.5 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA.........cooovvoieneeieeeereeesssesessssisnsssssssssansnnes 28
3.6 MICROSSONDA ELETRONICA........oooooereeiseeeeesessiessesisssessesses s essssssssssssssssssssessssnenes 29
SN NN (v | [ V] [oXe [=XoTol¥ e Yo Is o o Xo o] 1 1 ole RS 30
3.7 CARACTERIZACAOMETALURGICA PADRAQ..........ccommmviimmeriineereisessssisessssissssssssssssnnes 31

XV



4. RESULTADOS ....c.cutuiuiuinieiiiiiiiiiiiiiitittatatatatatstssssesessssstacssssasasasssssssssssessssasasssssans 32

4.1 CARACTERIZACAOMINERALOGICADOSPRINCIPAIS TIPOS DE ROCHA DO

DEPOSITO DA MINA BOA VISTA......ooioiieeeeiesetiesseesssisssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssssssssssssassssssssssssssness 32
4.1.1  Rochas encaixantes fenitizadas — Grupo AMIXG..........c.ccevveveevvevrevesiveseessesessesisessesssssssesssenns 34
4.1.2  ROCRAS INTTUSIVAS......oeveiiiiiiiiiiiiiiiiiitititttttstsstetsisi sttt ssssssssasasssais 37
4.1.3  Rochas mineralizadas €m NiODIO. ...........c.ccceeeveeeereresesireriresisisisisisisesesesesesesiessisseiessasasasasaenns 40

4.2 CARACTERIZACAOMINERAL DA ALIMENTAGCAO DAS PILHAS.........ocoocoeverrrrrrre. 43
4.2.1  FIUOIESCENCIO A ROIOS X ....eeeeeeeeeeeeieieieieisisisisisistsisesesesestsesesesesssasasasssanasasassssnsssnansnassenes 43
4.2.2 IdentificagGo das €SPECIES MINEITS ........ccceeveiveeieeiesieieeieeieieeiseeeesiessesssessssssesssssesssssenes 44
4.2.3  Quantificacdo das eSPECIES MINEITIS .........ccveveerieersieeesierieieriestriesesiesseesieessessissssssssesseses 45

43 COMPOSICAO QUIMICA DO PIROCLORO - MINABOA VISTA ..., 49
431 PilRQ OBttt sttt sttt sttt nanaenas 52
4.3.2 PUlRG 21ttt 53
4.3.3  PUlRQ 25, ettt 53
4.3.4  PilRQ 36ttt 54

4.4 ENSAIOS DE BANCADA OU CARACTERIZACAO TECNOLOGICA..........coovrvvceerrreenee. 55
4.4.1  DeSempeno MEAIUIGICO. ........ccoeeveereeerieieiesietsieisiesesie sttt st es ettt se e sese et e eaes 55
4.4.2  ESEUCO 08 CUSO......eueeeeeeeeiieieieieeeeeeseeteseesttst sttt sesesesesesenesesesesesenesesasssssasasansnansnens 57

5.  DISCUSSAO DOS RESULTADOS ........uviiuieiririuneissiesisiesssnessssesssneesssesssessssnsssssessnnes 63

5.1 COMPARAGAOCOM ALITERATURA DACARACTERIZAGCAO DOSPRINCIPAIS

TIPOS DE ROCHA PRESENTE NA AREA SUL DE CATALAO I ....oemmrrvvveeccisseeeeevvcecesssseesssessssssssessssennes 63
5.2 CARACTERIZACAO MINERALOGICA DA ALIMENTAGCAO DAS USINAS E SUA

VARIABILIDADE ....ooorvveeieseeeeeessessesssssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssassssssssansssssssssssssssssseess 65
5.3 ASSOCIACAOENTRE OSTIPOS DE ROCHA LAVRADAE A MINERALOGIA NA

ALIMENTAGAO DAS USINAS......oevvvvveeeissssseessessssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssne 70

5.4 CORRELACAO DOS DADOS OBTIDOS POR FRX VERSUS DRX (RIETVELD)........... 73

55 MINERALOGIA E PROCESSO DE BENEFICIAMENTO........cooomrveeimnnneeeessnsseesssnessessnnees 74

56 COMPARACAO QUIMICA DO PIROCLORO DE CATALAO ..., 75

5.7 AVALIACAO DO DESEMPENHOMETALURGICO DOS TESTES DE BANCADA........78

6. CONCLUSAD......ccuverrrerrreereeireesseessessseesseesssesseesssesssessseessseessesssesssessseesssesssesnseens 81

7= BIBLIOGRAFIA. ......eccueeeueeerreeseenseenseeesseesseesseesseesssessseessesssseessesssesssessssesseesssessseens 83

XVi



1. APRESENTACAO

1.1 INTRODUCAO

Empresas de mineragcdo em todo o mundo buscam maximizar a lucratividade. O custo
crescente de insumos, os controles mais rigorosos sobre a qualidade dos produtos minerais, a
variabilidade de tipos de minério e 0 aumento da preocupagéo com 0s impactos ambientais

tornam cada vez mais necessario o uso de dados mineraldgicos no beneficiamento mineral.

O Brasil é responsavel por cerca de 98% das reservas mundiais e continua sendo o maior
produtor mundial de niébio, com 88% da producao global, seguido pelo Canada com 10%.
(United States Geological Survey, USGS, 2020). Os complexos plutdnicos da Provincia ignea
do Alto Paranaiba (APIP) sdo fundamentais nos cenarios econdmicos brasileiro e mundial, pois
a producdo de nidbio brasileira vem quase toda de dep6sitos nos complexos de Araxa, Minas

Gerais e Cataldo | e Cataldo Il, Goias.

Os complexos carbonatiticos da APIP sdo constituidos de rochas de trés séries
petrogenéticas distintas: bebedouritica, foscoritica e carbonatitica (Brod et al., 2004), e a
evolugéo desses trés tipos de magma por processos diversos como cristalizagdo fracionada,
imiscibilidade de liquidos e desgaseificacdo (Brod, 1999; Barbosa, 2009; Grasso, 2010;
Gomide, 2011) exerce importantes controles sobre a distribuicdo das mineraliza¢des (Ribeiro,
et al., 2014; Cordeiro etal., 2011; Grasso, 2010).

Os depdsitos de nidbio de Cataldo Il (Deposito Morro do Padre e Mina Boa Vista)
diferem daqueles de Araxa e Cataldo | por estarem localizados em uma porcao externa a
intrusdo alcalina principal (Palmieri, 2011). Nesses casos, a mineralizacdo de nidbio é
constituida por diques de nelsonito e carbonatito em rochas encaixantes pré-cambrianas da
Faixa Brasilia, intensamente fenitizadas. Embora a lavra tenha sido concentrada inicialmente
em depositos residuais do manto de intemperismo, em Cataldo 1l a lavra progrediu para o

interior da rocha fresca.

A producédo de nidbio em rocha fresca da Mina Boa Vista teve inicio em 2014 e, desde
entdo, diferentes projetos para a otimizagdo da lavra e beneficiamento estdo sendo
desenvolvidos. No entanto, a alta variabilidade deste tipo de jazida implica na necessidade de
um conhecimento robusto das caracteristicas mineraldgicas, a fim de reduzir riscos, maximizar

o valor do depdsito mineral e otimizar o desempenho metaldrgico.



1.2 OBJETIVOS

Esse trabalho tem como finalidade conhecer e aplicar diferentes técnicas analiticas para
determinar as caracteristicas mineralégicas do minério de nidbio em rocha fresca, visto que,
apesar do rigoroso controle quimico no processo de beneficiamento, ha grande variabilidade da

qualidade e recuperagdo do minério.

Dessa forma, o objetivo priméario proposto é investigar a mineralogia da alimentacao
das usinas de concentracdo mineral de niébio, por meio de técnicas de fluorescéncia de raios X

e difracdo de raios X (identificacdo e quantificagcdo mineral), como apoio & geometalurgia.

Em complemento, para cumprir e garantiraqualidade do objetivoprincipal, os objetivos
secundarios desse trabalho sdo: caracterizagdo mineral dos principais tipos de rochas da Mina
Boa Vista, através da técnica de microscopia eletrdnicade varredura; caracterizagao quimica
do pirocloro, com 0 uso da técnica de microssonda eletrénica e avaliacdo do desempenho
metallrgico dos testes de caracterizacdo tecnoldgica, para embasar as tomadas de decisdes da

geologia, planejamento e do processo de beneficiamento mineral.

2. REVISAOBIBLIOGRAFICA

2.1 CONTEXTO GEOLOGICO
2.1.1 Complexos alcalino-carbonatiticos

Em todo o mundo, 76% dos carbonatitos estdo associados a rochas silicaticas alcalinas-
carbonéticas nos complexos alcalino-carbonatiticos (Woolley e Kjarsgaard, 2008). Tais
complexos tém muitas vezes uma evolucéo diversificada, com muitas oportunidades para
formacdo de mineralizagdes. Portanto, séo de grande interesse econémico e alvos de exploracéo
por empresas de mineracdo em todo o mundo. Dentre as ocorréncias relevantes, estdo
mineralizacdes de ETR, P, Nb, Fe, Ti, Ba, F, Zr, vermiculita, U, carbonatos, Th, Sr, Cu e Ta
(Ribeiro etal., 2014).



2.1.2 Geragdo dos magmas carbonatiticos

A génese dos complexos alcalino-carbonatiticos pode envolver multiplos estagios
intrusivos e abranger varios processos de diferenciacdo magmatica, como cristalizagéo

fracionada, imiscibilidade de liquidos e desgaseificacao (Ribeiro et al., 2014; Oliveira, 2015).

De acordo com Ribeiro etal. (2014), a formagéo, a geometria, a composicao e o teor de
mineralizacdes primarias em complexos carbonatiticos sdo controlados por fatores como
composicao dos carbonatitos e rochas associadas, estagio de evolugdo magmatica e modo de

instalacdo (cristalizacao fracionada, imiscibilidade de liquidos e desgaseificacdo).

O magma carbonatitico forma corpos relativamente pequenos na crosta, em estruturas
de derrames, plugs, cone sheets, diques e, raramente, sills (Barker, 1989). Em geral, os
complexos plutdnicos estdo concentrados em sistemas de falhas, formam pequenas intrusoes
ovaladasou circulares,comdidmetro entre1,5a5 km, podendo atingir maisde 10 km, e tendem

a formar grupos ou provincias (Grasso, 2010).

A evolucdo desses complexos, a partir de magmas primitivos alcalinos, sédicos ou
potassicos, geralmente apresentamultiplos estagios de intrusdao. Cadatipo de magmapodegerar
diferentes produtos durante a sua evolucao, definindo diferentes séries petrogenéticas (Grasso,
2010).

2.1.3 Principais séries petrogenéticas em complexos alcalino-carbonatiticos

Complexos alcalino-carbonatiticos sdo caracteristicamente compostos por trés séries

petrogenéticas: silicatica, foscoritica e carbonatitica (Brod et al., 2004).
e Série silicatica

Devido a grande diversidade de rochas silicaticas encontradas em complexos alcalino-
carbonatiticos, variosprodutos podem ser originados a partir dessa associagao (Mitchell, 2005a;
Woolley e Kjarsgaard, 2008). Para simplificar, a classificacdo dessa série pode ser realizada
através da afinidade geoquimica do magma primitivo (afinidade s6dica ou potassica). Séries de
afiliacdo sddica (magmas parentais nefeliniticos): sdo mais comuns, representadas em
condigdes plutdnicas por jacupiranguitos, melteigitos, ijolitos e urtitos. Série de afiliacdo

potassica (magmas parentais kamafugitos, kimberlitos, lamproitos) s&o menos comumente



reconhecidas, representadas em complexos pluténicos, por bebedouritos e suas varia¢des
modais (Brod et al., 2004).
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Figura 1- Diagrama de variacfes composicionais da série bebedouritica (Brod etal., 2004).

No caso dos complexos alcalino-carbonatiticos da APIP o magma parental é
kamafugitico (Brod et al., 2000), e as rochas plutbnicas silicaticas pertencem a série
bebedouritica, caracterizada por variacGes modais de olivina, clinopiroxénio, flogopita, apatita,
perosvskita, titanita, melanita e magnetita (Barbosa, 2009). Cromita e feldspato potéssico
podem ser importantes nos membros menos e mais evoluidos, respectivamente (Barbosaet al.,
2012). As variagbes composicionais de bebedouritos podem ser ilustradas em termos de

silicatos, fosfatos e 6xidos, como na figura 1 (Brod et al., 2004).

e Série carbonatitica

De acordo com Le Maitre (2002) carbonatitos sdo classificados com base na fase
mineral dominante e independente do carater pluténico ou vulcanicodarocha. Todavia, quando
ndo é possivel identificar o carbonato prevalente, deve-se utilizar o diagrama de classificacdo

quimica proposto por Woolley e Kempe (1989), conforme a figura 2.



As rochas com SiO, > 20% nédo podem ser classificadas segundo esse diagrama, e sao
denominadas de silicocarbonatitos (Le Maitre, 2002). O termo natrocarbonatito deve ser
utilizado especificamente para os carbonatitos ricos em carbonatos de Na, K (Woolley e
Kempe, 1989).

CaO

CALCIOCARBONATITO

Se Si02 > 20%: SILICOCARBONATITO

AV4 AV4 A4 . A4 A4 A4

AV4
MgO FeO+Fe203+MnO

Figura 2- Classificagdo quimica da série carbonatitica segundo Woolley e Kempe (1989).
e Série foscoritica

As rochas da série foscoritica sio compostas por apatita, magnetita e olivina,
cristalizadas a partir de magmas ricos em fosfato e dxidos, e sdo associadas a complexos
alcalino-carbonatiticos. De acordo com Krasnova et al. (2004) os foscoritos sdo rochas
ultraméficas pluténicas, compostas por apatita, magnetita e ao menos um dos seguintes silicatos
magnesianos: forsterita, diopsidio ou flogopita. Outros constituintes que podem ter proporgdes
modais importantes sdo: calcita, dolomita, tetraferriflogopita e richterita. Os minerais
acessorios mais comuns sdo baddeleyita, minerais do grupo do pirocloro, silicatos de Ca, Tie

Zr e sulfetos.

Foscoritos normalmente formam stockworks, diques anelares, lentes e diques retilineos
de espessura variada, bem como veios e xenolitos em meio aos carbonatitos (Oliveira, 2015).
De modo similar aos carbonatitos, a intrusdo de magma foscoritico também provoca intenso
metassomatismo nasrochas encaixantes (Yegorov, 1993; Zaitsev e Bell, 1995; Krasnova et al.,
2004).

O primeiro sistema de classificacdo de rochas da série foscoritica foi proposto por
Yegorov (1993) e ainda é amplamente utilizado (Figura 3). O diagrama se baseia no contetdo

modal de trés minerais principais: apatita, magnetita e olivina.
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Figura 3 — Diagrama de classificacdo da série foscoritica segundo Yegorov (1993).

2.1.4 Ocorréncias carbonatiticas

Carbonatitos encontram-se em ambientes geoldgicos restritos, preferencialmente
extensionais, como areas estaveis intraplaca e margens divergentes de placas (Bailey, 1974),
podem também ser encontrados, esporadicamente, em ambientes orogénicos e, raramente, em
bacias oceanicas (Bailey, 1974; Burkeetal., 2003; Woolley e Kjarsgaard, 2008).

Woolley e Kjarsgaard (2008) catalogaram 527 ocorréncias carbonatiticas conhecidas

em todo o mundo, as principais ocorréncias estdo ilustradas na figura4.

De acordo com Gomes (2018), os complexos alcalino-carbonatiticos mais notaveis da
plataforma sudeste brasileira geralmente apresentam estruturas intrusivas/subintrusivas,
subcirculares ou ovais e sdo encontrados principalmente como plugues, diques, enxames de
diques e veios, formando sistemas ocasionalmente complexos (stockworks), onde eventos

distintos podem ser reconhecidos de uma rede de multiplas intrusdes.

Os complexos carbonatiticos brasileiros geralmente estdo associados a provincias
igneas, como as de Ponta Grossa (Jacupiranga, Juquia, Ipanema, Mato Preto, Barra do
Itapirapud; Gomes et al., 1990), do Alto Paranaiba (Arax4, Cataldo I e I, Salitre, Serra Negra
e Tapira; Brod, 1999; Brod etal., 2004) e de Goias (Caiap6, Morro do Engenho, Santo Anténio

da Barra, Santa Fé e Agua Branca; Gomes etal., 2018).
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Figura 4 - Mapa mundial de distribuicdo das ocorréncias carbonatiticas e suarelacdo com as rochas do Proterozdicoe Arqueano. Fonte: Woolley e Kjarsgaard (2008).



A instalagdo de rochas alcalinas associadas aos complexos carbonatiticos brasileiros é
controlada pela tectonica regional e as feigcbes mais proeminentes consistem de fraturas
paralelas profundas de tendéncia NW claramente relacionadas a estruturas em arco (Almeida,
1971).

2.1.5 Metassomatismo alcalino

Segundo Simandl e Paradis (2018), nos complexos alcalino-carbonatiticos, a maioria
dos carbonatitos intrusivos é cercada por rochas metassomatizadas devido a intrusdo. O
resfriamento e a cristalizagdo de magmas carbonatiticos e alcalinos expelem fluidosricos em

alcalis que metassomatizam as rochas circunvizinhas, formando fenitos (Elliott etal., 2018).

O termo fenitizacgdo foi originalmente utilizado por Brogger (1921) para descrever a
remocdo de silicado protdlito no complexo alcalino de Fen, no sul da Noruega. Bardina e Popov
(1994) acrescentaram que durante o processo de alteragdo também ocorre a adi¢do de alcalis
(Na20 + K;0), independente do contetdo de silica. Assim sendo, o processo de alteragéo
(fenitizacao) é geralmente visto como resultado da interacdo de fluido rico em alcalis expelido
durante o resfriamento e cristalizacdo de magma carbonatitico ou alcalino (Morogan, 1994; Le
Bas, 2008).

Existem diferentes classificacdes para fenitos, uma delas utilizada por Le Bas (2008) é
a classificagdo de acordo com o metal alcalino dominante, podendo assim ser classificados
como ricos em sddio ou potassio. Os fenitos ricos em sddio sdo caracterizados pela presenca de
feldspato alcalino com anfib6lio ou piroxénio sodico e fenitos ricos em potassio conttm
feldspato potassico ou microclinio ou em alguns casos concentracdes de flogopita com baixo
Al ou biotita (Le Bas, 2008).

2.1.6 Provincia Ignea Alto Paranaiba (APIP)

As rochas alcalinas do Cretaceo Superior que ocorrem no sul de Goias e no oeste de
Minas Gerais foram agrupadas sob a designacéo de Provincia ignea do Alto Paranaiba (APIP)
por Gibson etal. (1995).

A génese da provincia tem sido relacionada com o impacto da plumade Trindade sob a

litosfera brasileira, a qual causou a fusdo de porcdes ricas em potassio de manto litosférico
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subcontinental (Gibson et al., 1995; Thompson et al., 1998; Brod et al.,

2004). A provincia

ocupa uma area alongada na dire¢cdo NW entre o Craton do S&o Francisco e a borda nordeste
da Bacia do Parana (Ribeiro, 2008).
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Figura 5 - Mapa das provincias alcalinas das margens da Bacia do Parana. Circulos vazados representam rochas do Eocretaceo,
circulos preenchidos representam rochas do Neocretdceo. Em vermelho, a Provincia Ignea do Alto Paranaiba, mostrando os
complexos alcalino-carbonatiticos plutdnicos e numerosas intrusdes de kimberlitos e kamafugitos. Fonte: Gibsonetal. (1995).

Os complexos alcalino-carbonatitico-foscoriticos da APIP (Figura 5) foram formados

por magmas ultrapotassicos de afinidade kamafugitica (Brod etal., 2000; 2004), encaixadosem

rochas metassedimentaresda Faixa Brasilia (Proterozdico). Sdo cogenéticoscom 0s numerosos

diatremas e plugs kamafugiticos que ocorrem na provincia, bem como com as lavas e

piroclésticas kamafugiticas do Grupo Mata da Corda (Leonardos etal., 1991; Sgarbi e Gaspar,

2002; Sgarbi etal.,2004; Araujoetal.,2001). As intrusdes dos complexos alcalinos originaram

estruturas domicas nas rochas encaixantes.



Os complexos de Cataldo Il (83.4 £0.9 Ma, Rb-Sr, Machado Junior, 1992) e Cataldo |
(85 £ 6.9 Ma, K-Ar, Sonoki e Garda, 1988) integram a Provincia do Alto Paranaiba e contém
depdsitos minerais importantes, incluindo fosfato (Carvalho e Bressan, 1997; Palmieri et al.,
2006), elementos terras raras, (Ribeiro et al., 2005) titanio, vermiculita, barita e nidbio
(Carvalho e Bressan, 1997; Cordeiroetal., 2011; Palmieri, 2011).

2.1.7 Complexo alcalino-carbonatitico de Catalao Il

Cataldo é uma importante cidade do Alto Vale do Rio Paranaiba no sudeste do Estado
de Goiés, de tradicdo agropecudria, mas que, a partir de meados de décadade 70 incorporou a

atividade mineira em sua economia (Machado Junior, 1992).

O complexo de Cataldo Il intrude rochas metassedimentares pré-cambrianas do Grupo
Araxa, formando um pequeno alto topogréafico irregular, alongado nadire¢do NE-SW.Segundo
Palmieri (2011) os depdsitos de niobio de Cataldo 11 diferem daqueles de Araxae Cataldo I por

estarem localizados em uma por¢ao externa a intrusdo alcalina.

A intrusdo multifasica do corpo induziu brechacéo e fenitizacdo das rochas do Grupo
Araxé (Brod et al., 2004). Idades U-Pb in situ em perovskita para flogopita picritos de Cataldo
Il sugerem idades entre 82 +3 Ma, 83 +4 Mae 90 £4 Ma (Guarino etal., 2013).

As porc¢Ges norte e sul do complexo de Cataldo 11 mostram diferencas significativas.
Segundo Machado Junior (1992) ha presenca de dois dipolos bem individualizados, um na
porcdo norte e outra na porcao sul do complexo. Segundo Palmieri (2011) a porgéo norte
consiste em uma sequéncia acamadadade piroxenitos/bebedouritos, foscoritos e carbo natitos,
representativos de uma camara magmatica rasa e possui um importante depdsito de fosfato
(Deposito Coqueiros). Por outro lado, a por¢do sul do complexo, é dominada pelas encaixantes
pré-cambrianas, com ocorréncias restritas de enxames de diques de carbonatito e nelsonito, e
nelaestdo concentrados os depdsitose alvos de nidbio, cujamineralizagdo priméria é controlada

pelos nelsonitos (Morro do Padre, Mina Boa Vista e o Alvo Marcos) (Figura 6).

10



e \

194000 196000 198000
N Cretaceo Superior
Legenda Bl Fiogopita picrito e brecha
— Falhas e fraturas Il Magnesiocarbonatito

_’ : Camara magmatica profunda inferida I Neisonito / pseudonelsonito

COMPLEXO CATALAO Il Calciocarbonatito

i__ | Depésitos/Alvos de Nb Bl Fiogopita foscorito
0 250 500 1.000 (1) Depésito Morro do Padre == Flogopita foscorito rico em magnetita
R e tros| (2) Mina Boa Vista Piroxenito / bebedourito
1:20.000 (3) Alvo Marcos Filito / anfibolito fenitizado
(4) Depésito Fazenda Mineragao

Neoproterozéico
DATUM SAD 69/ ZONA 23S IR

ares/

Figura 6 - Mapa Geol6gico do Complexo Cataldo 11. A area com estruturas concéntricas na porgdo norte representa uma
intrusdo exposta, que contém o deposito de fosfato Coqueiros. As areas dominadas por diques na porgédo sul sdo os depésitos
de nidbio do Morro do Padre, Mina Boa Vista e o Alvo Marcos. Fonte: Palmieri (2011).

2.18 Deposito da Mina Boa Vista

A Mina Boa Vista localiza-se na porcao sudoeste do Complexo Alcalino Carbonatitico
de Cataldo Il, com diametro de cercade 920 me 200 m de profundidade. Atualmente o deposito

é lavrado pela empresa CMOC Brasil, subsidiaria da China Molybdenum (CMOC), para a
producdo de liga Fe-Nb.
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Figura 7 - Fotografia panoradmica da cava da Mina Boa Vista — Catal&o. Imagem é&rea feita por drone, em dezembro de 2019.

A atividade mineira iniciou-se em 2000, com a lavra do deposito supergénico. O perfil
intemperizado do deposito foi exaurido em 2014 e a partir de entdo a empresa Anglo American
deu inicio ao Projeto Boa Vista Fresh Rock (BVFR), o qual permitiu a lavra e beneficiamento
do deposito priméario em rocha fresca da Mina Boa Vista (Figura 7).
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Figura 8 - Mapa geoldgico da parte sul do Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataldo Il, Mina Boa Vista, atualizado em
marco de 2021. As unidades geoldgicas dominantes sdo: carbonatitos, os quaisafloram principalmente naregido sul daminae
sdo divididos como carbonatito 1, rico em célcio e carbonatito 2, rico em magnésio; ro chas fenitizadas, individualizada como
fenito 1 (unidade geol6gica com maior presenca nas areas noroeste e sul) e fenito 2 (presente preferencialmente na area leste).
Além da presenca de sistema de diques e veios de picrito-flogopita e das rochas mineralizadas, apatita- nelsonito (N1) e
pseudonelsonito (N2), distribuidosno dep6sito da Mina Boa Vista.
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O dep0sito da Mina Boa Vista € composto de enxames de diques de rochas alcalinas,
(nelsonito, carbonatito, flogopita picrito), injetados em filitos, quartzitos, anfibolitos e
metarriolitos pertencentes ao Grupo Araxa, que foram fenitizados em decorréncia da intrusdo
(Palmieri, 2011). O mapa geoldgico na figura 8 mostra a espacializagcéo das rochas no depdsito
da Mina Boa Vista.

2.2 REFERENCIAL TEORICO

A caracterizacdomineraldgicaenglobaaidentificacdoe quantificacdo de fases minerais,
tanto de minério quanto de ganga. As principais ferramentas empregadas foram: fluorescéncia
de raios X, difracdo de raios X (combinadaa refinamento estrutural pelo método de Rietveld),

microscopia eletrénicade varredura e microssondaeletrdnica.

2.2.1 Fluorescéncia de raios X

A fluorescéncia de raios X (FRX) tornou-se, ao longo do tempo, umatécnica universal
de analise de materiais. Na FRX, o processo de excitacdo daamostra ocorre por irradiacdo com
um feixe primério de raios X, que resultana producdo de umaradiacdo secundaria caracteristica
para cada um dos elementos quimicos presentes. Conhecendo-se 0s angulos de reflexdo e as
intensidades da radiacéo, € possivel ndo so identificar esses elementos, como também proceder
a quantificacdo (Dutra e Gomes, 1984).

As analises qualitativas sdo em geral faceis e confiaveis, em virtude da simplicidade do
espectro. A analise semiquantitativa pode ser realizada pela comparagao das alturas dos picos
com os espectros-padrdo. A andlise quantitativa consiste na medida das linhas do espectro
caracteristico dos elementos procurados e do relacionamento dessas intensidades com sua
concentracdo na matriz onde encontram se disperso, comparados, por calibracdo, a um padrdo

de composic¢édo conhecida.

2.2.2 Difracéo de raios x

Os raios X sdo radiacdes eletromagnéticas com comprimentos de onda que se estendem
de 0.1 a 100 A, podendo ser polarizados, refletidos e difratados. Os feixes de raios X s&o

produzidos pelo bombardeio do anodo por elétrons do catodo, acelerados por alta voltagem. O
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feixe monocromaético de raios X incidente na amostra é difratado em cada plano cristalino,
provocando uma interferéncia construtiva, detectada pelo contador de radiacao e traduzida em

termos de sinal eletrénico para um registrador grafico (Zussman, 1977).

Segundo Cullity (1978), o feixe difratado sem mudanca do comprimento de onda
resultante da dispersdo dosraios X pelos elétrons dos atomos do cristal, s6 é reproduzido se for

satisfeita a equacéo de Bragg:

nA = 2dsen® (D)

Onde 4 é o comprimento de onda da fonte de raios X e que é difratado no reticulo, d é
a distancia entre os planos do reticulo cristalino (distancia interplanar), n ¢ um ndmero inteiro
correspondente a ordem de difracdo e 6 é o angulo obliquo ou angulo de Bragg que € o
complemento do angulo de incidéncia (i) da 6ptica geométrica. Cada substancia tem um padrdo

de difracdo Unico e proprio (Cullity, 1978).

O parametro “d” ¢ a distancia interplanar da estrutura cristalina e pode ser representado
pelos indices de Miller (hkl) de cada plano que difrata, no angulo de medicéo (26) que satisfaz
a Lei de Bragg. Os angulos oriundos da difracdo de raios x sdo relacionados com as dimensdes
das células unitarias ¢ as orientagdes interatomicas dos planos “hkI” de um material cristalino
(Reynolds, 1989). Dessa forma, cada mineral possui um padrédo Unico de difracdo de raios x

que é dependente da estrutura cristalina, e em menor grau da composicdo quimica do mineral.

Minerais podem ser facilmente identificados pela técnica difragdo de raios X. Essa
técnica envolve a montagem do p6é do material, com granulometria proximaa 10 um, em um
porta-amostra. Aamostra montada € colocada no equipamentode difracdo,no caminho do feixe
de raios X, de modo que os raios X difratem em diferentes minerais, aleatoriamente orientados.
O difratograma € o resultado grafico da difragdode raios X, o qual mostraa intensidade de raios
X que chega ao detector (contagem por segundo) versus angulo da posi¢do do gonidmetro, no
qual cada pico representa um plano cristalino de um determinado material. Atualmente existem
softwares comerciais capazes de realizarem uma identificacdo mineraldgica por meio de uma

comparacdodas posi¢Oes e intensidades do padrdoobtidocom bancos de dados cristalograficos.
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e Quantificacdo de fases (Método Rietveld)

A técnica de difracdo de raios x também possibilita a quantificacéo de fases, a qual s6 é
possivel apds a identificagdo das fases presentes. Os principais problemas em anélise
quantitativa causados pelaamostra sdo: estatistica de particulas, extingdo primaria e secundaria,
microabsorc¢ao, orientacédo preferencial, sobreposicao de picos e detecgdo de fases amorfas e
tracos, as quais foram minimizados ou eliminados na andlise quantitativa pelo método de
Rietveld (Bish e Howard, 1988).

Rietveld (1969) publicou um trabalho sobre um método de refinamento de estrutura que
empregava diretamente as intensidades de um perfil de difracdo de néutrons, através de um
procedimento de refinamento de minimos quadrados que permitia, com um codigo simples, a
introducdo de restrigdes lineares ou quadréticas entre os parametros. Dessa maneira, como esse
método utiliza todas as intensidades das linhas difratadas de todos 0s componentes da amostra,

0 problema de sobreposicdo de picos foi minimizado (Jenkins e Snyder, 1996).

Algumas grandezas podem ser utilizadas como indicadores de qualidade do
refinamento, sendo controladas pelo monitoramento dos fatoresde confianga (R’s). Os fatores
estatisticamente mais significativos sdo o Rwp (fator de peso padréo) e Rexp (fator esperado),
sendo que a proporcdo Rwp/Rexp, conhecida como grau de ajuste ou Goodness of Fit (GOF).
O GOF esta relacionado a qualidade do ajuste entre o difratograma calculado e o observado;
deve ser equivalente a 1,0 em um refinamento perfeito, sendo que na pratica valores em tomo
de 5,0 caracterizam refinamentos otimizados (Gobbo, 2003, 2009; Bish e Post, 1989).

E muito importante ter em conta que esses fatores de qualidade s&o numéricos e podem
ndo refletirde fato aqualidade de um bom ajuste. Dessa forma, faz-se sempre necessario utilizar
o0 critério da boa concordancia visual entre os ajustes realizados, observando-se a curva de
diferenca entre o difratograma calculado e analisado (McCusker etal., 1999).

2.2.3 Microscopia eletrénica de varredura

O microscdpio eletronico de varredura surgiu comercialmente em 1965 e se tornou um
método classico na caracterizagdo tecnoldgica de minérios, uma vez que possui inimeras
aplicacdes. O principio de um microscopio eletrdnico de varredura (MEV) baseia-se no

fendbmeno de interacdo entre um feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a
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superficie da amostra e transmitir o sinal do detector a umatela catddica cuja varredura esta

perfeitamente sincronizada com aquelado feixe incidente (Dedavid et al., 2007).

O sinal de imagem resulta da interacdo um feixe de elétrons, sob alto vacuo, acelerado
por alta voltagem, incidindo naamostra. A incidéncia do feixe de elétrons no mineral promove
a emissao de elétrons secundarios, retroespalhados, Auger e absorvidos, assim como o de raios
X caracteristico e de catodoluminescéncia (Reed, 1996). Caso 0s materiais ndo sejam
eletricamente condutores, a amostra tem que ser previamente recobertacom um filme fino de

C, Al, Au ou outro metal para analise (Neumann etal., 2002).

Dentre os sinais emitidos, os mais utilizados para obtencdo daimagem séo os de elétrons
secundarios (SE) e os elétrons retroespalhados (BSE). A intensidade do sinal dos elétrons
retroespalhados (BSE) é diretamente proporcional ao numero atbmico médio das fases
presentes, permitindo distinguir fases de composicao distinta. Os elétrons secundarios (SE) sdo
utilizados tipicamente para observar a morfologia das amostras e sdo formados mais proximos
a superficie quando comparados com BSE, sendo também menos sensiveis ao nimero atémico

médio do material.

Outro recurso geralmente disponivel em microscopia eletronica de varredura € o sistema
de EDS (Energy Dispersive Spectrometry), o qual permite, a partir do espectro de energia de
raios X caracteristicos emitidos devido a interacdo entre o feixe de elétrons e a matéria solida,
determinar a composicdo elementar, qualitativa e semi-quantitativa das amostras. O feixe
eletrdnico interage comaregido de incidénciadaamostra até uma profundidade que pode variar
de 1 um a6 pum, dependendo danatureza da amostra e da intensidade da energia do feixe. Esta
regido € conhecida por volume de interagdo, no qual sdo gerados os sinais, que sao detectados

e utilizados para a formacao da imagem e andlise.

A profundidade maxima de deteccao, a resolucdo espacial, depende da energia com que
estas particulas ou raios atingem o detector, ou sdo capturadas pelo mesmo (Dedavid et al.,
2007). Por exemplo: elétrons retroespalhados possuem maior energia do que os elétrons
secundarios, assim, o detector de elétrons retroespalhados ird operar na faixa de energia maior

e 0 de elétrons secundarios na faixamenor.

Cada elemento quimico presente no volume de amostraanalisado gera um conjunto de
picos caracteristicos, sendo possivel a determinacdo qualitativa e quantitativa de todos os
elementos nele constituintes (Goldstein et al., 2003). Os sistemas EDS tém menor resolucdo

espectral, sdo geralmente pré-calibrados nos equipamentos de microscopia eletrdnica e geram
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resultados semi-quantitativos. Os sistemas WDS (Wavelength Dispersive Spectrometry) tm
maior capacidade de resolver interferéncias espectrais, mas geralmente requerem calibracdo

externa com padrdes de composi¢cdo conhecida e fornecem resultados quantitativos.

2.2.4 Sistema de analise de imagem automatizada

Ferramentas de mineralogia quantitativa automatizadas tiveram grande evolugao nos
ultimos anos, possibilitando a geracdo de dados estatisticos substancialmente mais robustos
(Sutherland e Gottlieb, 1991). Os sistemas de mineralogia automatizada geram informacao
mineraldgica através da integracdo de microscopia eletrénica, quimicamineral e da anélise de

imagem.

Nesses sistemas, a énfase é colocada em alta produtividade e na rapidez dos resultados.
Medic¢des manuais dos recursos ndo seriam rapidas o suficiente, abrindo entéo as portas paraa
automacéo (Lotter et al., 2011). Dessa forma, na década de 1990, o avanco da integracédo
computacional aos microscopios eletronicos, somado a aquisicdo e analise digital de imagens
acarretou o desenvolvimento dos sistemas de analise de imagem automatizadas/microscopia

digital.

O primeiro dos sistemas automatizados de microscopia eletronica de varredura
comercialmente disponivel foio QEM * SEM (|QEMSCAN®) o qual foi criado pela CSIRO
na Australia (Gottlieb et al., 2000), seguido pelo Mineral Liberation Analyzer (MLA®)
desenvolvido por JKMRC (Gu, 2003). Atualmente h& varios analisadores mineraldgicos
automatizados, como o0 TIMA®, Mineralogic® e INCA Mineral®, em uso por empresas de
mineracdo diversas. Estes sistemas geralmente utilizam mualtiplos detectores para acelerar o

mapeamento quimico ou mineral da amostra.

A identificacdo dos minerais se da por meio da coleta de espectros de EDS obtidos em
cadaponto de umamalha pré-definida (fixaou derivada dos dominios homogéneos em imagens
de elétrons retroespalhados), as quais sdo comparadas com espectros EDS de um banco dados

de espectros de fases definidas através da sua composi¢do quimica.

Outras informac@es geradas por esses sistemas automatizados, além de composicdo
modal, sdo: liberacdo, associacao, tamanho de grdos e curvas de recuperacdes potenciais. Esses

parametros tém grande importancia no ambito do tratamento de minérios.
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2.2.5 Microssonda Eletronica

A microssonda eletronica (ME) é uma técnica de observacdo a nivel eletronico, ndo
destrutiva e in situ. Assim como no caso do MEV, o método combina os principios da
fluorescéncia de raios X, da deteccdo e formacdo de imagens eletronicas (BSE, SE), e da
espectrometria por dispersao de energia (EDS) ou comprimento de onda (WDS). Entretanto, os
sistemas de microssonda eletronica sdo mais comumente configurados para privilegiar a
quantificaco da composicdo quimica do material observado, enfatizando a espectrometria de
dispersdo em comprimento de onda (WDS), tipicamente utilizando multiplos detectores deste
tipo, com apoio de um detector de EDS para verificacao rapida e qualitativa da composicéo e

para programar pontos paraanélise quantitativa posterior.

Segundo Bertollini et al. (2018), a microssonda eletrdnica é constituida por um sistema
eletro-6tico (formacdo do feixe eletrénico), sistema 6tico (visualizagdo da amostra) e sistema
Otico deraios X (conjunto de detecgdoe anélise doselementos). Compdem aindao equipamento
0s sistemas de vacuo, leitura e registro. Ao contrario de alguns sistemas de MEV, a anélise do
material por microssonda eletronica requer sec¢des polidas ou laminas delgadas polidas,
tornando-se indispensavel o recobrimento com C ou, mais raramente, Al, Au ou outro material

condutor.

A microssondaceletrénica é amplamente usada como instrumento para identificacéo e
caracterizacao quimica dos minerais, fornecendo uma estreita correlacdo entre a composicao e
a morfologia. Em complemento, permite a determinagéo de fases coexistentes, lamelas,
inclusdes, alteracdes e zoneamentos e tem sido utilizada com éxito em analises modais e até

mesmo em analises quimicas de rochas (Bertollini etal., 2018).
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2.2.6 Supergrupo do Pirocloro

Segundo Andrade (2007) minerais do supergrupo do pirocloro ocorrem tipicamente
como acessorios em carbonatitos, pegmatitos graniticos e nefelina sienitos e apresentam grande
interesse econdmico por serfonte de nidébioe tantalo (Lottermosere England, 1988). Aformula

geral desse supergrupo é A2B2XsY1 (Figura 9).

Figura 9 - Estruturaideal de um cristal de pirocloro vistaao longo do eixo perpendicular a face (110). Sitio A em vermelho,
sitio Y em laranjae BOG6 representado pelo octaedro verde (Hendersonetal., 2007).

De acordo com Atencio etal. 2010 o sitio A admite a presenca de Na*, Ca2*, Mn2*, Sr2+,
Ba?+, Fe2+, Pb2*+, Sn2*, Sh3+, Bid*, Y3+, Ce3* (outros ETR), Sc3+, U4+, Th4+, H,0, ou ainda pode
néo estar ocupado (vacancia [1). O sitio B é principalmente ocupado por Ta5*, Nb°*, Ti4*, Sb¥,
W4 e por vezes por Vo, Sn4t, Zr4+, Hf4*, Fed*, Mg?*, Al e Si4+ (Ercit et al. 1993, 1994,
Nasraoui e Waerenborgh, 2001).

Ja ositio X é normalmente ocupado por OZ, mas pode ser também por (OH)-e F, e 0
sitio Y é comumente preenchido porum anion monovalente ((OH)-, F)), mastambém pode néo
serocupado (vacancia),ou entdo, ser preenchido por H,O ou por um cation monovalente grande
(K*, Cs* e Rb*) (Atencio etal., 2010).

Os simbolos m, w e n, da formula geral, representam pardmetros de ocupagao
incompleta dos sitios A, X e Y respectivamente (Atencio etal., 2010). Natabela 1 é possivel

verificar a distribuicdo dosions nas posigdes A, B, X e Y na fdrmula geral do grupo pirocloro.

Tabela 1- Distribuicéo dos ions nas posi¢cdes Ae B naformulageral do grupo pirocloro A2-mB2X6-wY1-n.pH20 (Andrade,
2007)

Posigdo A | Ba®™,Bi*, Cca™, ce®, Cs', Fe™, K', La**, Mn®™", Na*, Pb*", Sb>*, sn**, sr**, Th*", U™, REE*", Y*' e H,0.
Posicdo B AP, As> Fe*, Nb™", sb™, Si*", sn”*, sn™ Ta™"  Ti*" W e Zr™*".

Posicdo X 0", 0H eF.

Posi¢do Y 0%, 0H, F, H,0,K e Cs".
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Segundo Atencio etal. (2010), a partir da predominancia do cation no sitio B é possivel
separar os minerais em um dos diferentes grupos: do pirocloro (Nb); da microlita (Ta); betafita
(Ti); romeita (Sb); e da elsmoreita (W).

Para minerais do grupo do pirocloro, o nidbio é o elemento predominante na ocupacdo
do sitio B e 0 oxigénio na ocupacéo do sitio X (Atencio etal., 2010). Os demais sitios podem
apresentar diferentes ocupacdes ou vacancia dando origem aos nomes dos membrosdo grupo
do pirocloro. Atabela 2 apresenta 0s minerais ja reconhecidos pela The Commission on New
Minerals, Nomenclature and Classification (CNMNC) da International Mineralogical
Association (IMA), sendo a predominéncia nos sitios Y e A que determinam o primeiro e

segundo prefixos no nome do membro do grupo pirocloro, segundo Silva (2020).

As lacunas séo possibilidades de nomenclaturaaindanéo descritas oficialmente.

Tabela 2 - Classificacdo dos principais membros do grupo do pirocloro (Atencio etal., 2010; Silva2020).

Dominante no Dominante do sitio Y
sitio A OH F 0 H20

Na Hidroxinatropirocloro  Fluornatropirocloro Oxinatropirocloro * *
Ca Hidroxicalciopirocloro  Fluorcalciopirocloro  Oxicalciopirocloro * *
Sn2+ * * * * *
Sr * Fluorstronciopirocloro * * *

2 . . . . . .
Pb** Hidroxiplumbopirocloro * Oxiplumbopirocloro * Kenoplumbopirocloro
Sb3+ * * * * *

Y * * Oxiitrioplumbopirocloro | * *
U4+ * * * * *
H,0 * * * Hidropirocloro *

O Hidroxikenopirocloro Fluorkenopirocloro * Hidrokenopirocloro *

* membros ainda ndo descritos

2.3  BENEFICIAMENTO MINERAL DE MINERAIS DE NIOBIO

Com a exaustdo do minério residual no perfil de solo prevista para 2014, em 2011 foi
desenvolvido um projeto chamado BVFR (Boa Vista Fresh Rock) para producédo de nidbio

através da extracao e beneficiamento de minério contido em rocha fresca (Silva etal., 2017).
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Atualmente, a extragdo de minério de nidbio ocorre na mina a céu aberto Boa Vista.
Apds a lavra do minério € realizada a britagem e o escalpe (separacdo magnética) do minério
nas usinas de britagem, na Unidade Niébio Mina Boa Vista (Cataldo). Em seguida, o material
magnético segue para a Unidade Nidbio Planta (Ouvidor) onde estdo localizadas as plantas de
beneficiamento mineral. Existem trés plantas de concentracdo de pirocloro, a primeira e mais
antiga é a Usina BV, representa cerca de 30% da producdo da concentracdo de pirocloro, ao
mesmo tempo que a Usina BVFR, entrou em funcionamento no ano de 2014 e representa 55%
da producdo de concentrado de pirocloro. O restante do concentrado de pirocloro (15%) tem
procedéncia da Usina Tailings, onde os rejeitos das usinas de fosfato sdo reprocessados como

minério de nidbio.
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Figura 10 - Fluxograma apresentando as etapas do processo de tratamento do minério de rocha fresca da Mina Boa Vista,
Usina BVFR, reproducéo parcial de Pereira (2017).

;

Barragem de Rejeito

S

Na Unidade Ni6bio Planta (Ouvidor), o material ¢ homogeneizado para a formacédo da
pilha que ira alimentar as unidades de concentracdo mineral (Usina BV e BVFR). A planta de
concentracdo BVFR inicia-se com a cominuicao através de dois moinhos de bolas que reduzem
o tamanho das particulas parauma faixa entre 15 e 20% da massa retida em 0,1 mm (150 mesh)
tal como na antiga planta de beneficiamento Boa Vista (BV), com a diferenca de que na planta

de concentragéo Boa Vista sdo trés moinhos: um de barras e dois de bolas (Silva etal., 2017).
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O restante do processo sdo as etapas de deslamagem e trés estagios de flotacdo, sendo
duas flotacOes inversas para remocdo de carbonatos e silicatos e uma flotagdo direta para
concentracdo do mineral de interesse pirocloro (Figura 10). A técnica de flotacdo é, portanto,

de extrema importancia para o tratamento mineral do niébio.

3. MATERIAS E METODOS

As ferramentas aplicadas para a elaboracdo desta dissertacao obedeceram ao seguinte
roteiro de trabalho: amostragem, procedimentos de preparo de amostras, aquisicdo dos dados
analiticos e interpretagcdo dos dados.

A metodologiautilizadanaaquisicdo dos dados empregou diferentes técnicas analiticas,
especificas e coerentescomo objetivo de cada etapa. Analises de fluorescénciade raios X foram
realizadas em todas as amostras selecionadas e analises de microscopiaeletronica de varredura
(mineralogia quantitativa automatizada) foram utilizadas na caracterizacdo dos diferentes tipos
de rocha e no estudo de caso (de dois testes de caracterizagdo metalUrgica padrdo). Ja a técnica
de difracdo de raios X, utilizando o método quantitativo de Rietveld, foi empregada na
caracterizacdao mineral dasamostras provenientes da alimentacdo das usinas durante osanos de
2019 e 2020. Anélises de quimica mineral pontual paraa caracterizacdo do mineral recuperado
ao fim do processo, concentrado final da Usina BVFR, foram realizadas por microssonda
eletrénica (EPMA).

3.1 AMOSTRAGEM

A mina lavrada para minério de niébio emrocha fresca é o depdsito da Mina Boa Vista.
Deste modo, a fim de entender e associar a mineralogia da alimentacdo das usinas, fez-se
necessario a coleta de amostras de frente de lavra, dos principais dominios geoldgicos presente
na formacdo das pilhas de minério. No total, foram escolhidas, coletadas e caracterizadas por
microscopia eletrénica de varredura sete tipos de rochas predominantes na Mina Boa Vista:
fenito 1, fenito 2, carbonatito 1, carbonatito 2, picrito e as rochas de interesse: nelsonito 1 e
nelsonito 2 (ver mapa geoldgico da figura 8).
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Na Mina Boa Vista a lavra é executada a céu aberto como resultado do desmonte por
explosivo, em seguida o material é submetido as etapas de britagem e escalpe (separagéo
magnética). O produto é transportado por via rodoviaria até o patio de homogeneizacdo paraa
formacao das pilhas de minério. E exatamente nesse ponto, na formacao das pilhas de minério
que alimentaram as usinas, onde foi realizadaa amostragem de 79 pilhas para a caracterizacéo
quimica (fluorescéncia de raios X) e mineraldgica (difracao de raios X) das pilhas durante os
anos de 2019 e 2020.

PONTO DE
W AMOSTRAGEM

Figura 11 - Ponto de amostragem na Pilha de homogeneizagéo (C310).

Em média, cada pilha é formada com cerca de 40.000 toneladas base seca (tbs) de
minério britado, sendo suficiente para alimentar as duas usinas de concentracao de nidbio,
usinas BV e BVFR, por aproximadamente uma semana. Amostras com aproximadamente 660
kg, compostas por incrementos de cerca de 2 kg retirados a intervalos de 30 min, foram

coletadas na pilha de homogeneizacéo, na correia C310 (Figura 11).

Assim como foi caracterizado o material de entrada da usina, este trabalho também
propds a caracterizacdo quimicados grdos de pirocloro, por microssonda eletrdnica. Os graos
de pirocloro foram amostrados no concentrado final da flotagdo de pirocloro, em 4 pilhas no
ano de 2019 (Pilhas 6,21,25 e 36), na usina BVFR (Figura 10). Em complemento, também se
coletou e analisou as principais etapas (concentrado da flotacdo de carbonato, concentrado da

flotacdo de silicatos, concentrado e rejeito da flotagdo de nidbio/pirocloro) de concentracdo
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mineral de dois testes de caracterizacéo tecnologicos da Usina BVFR (ensaios de bancada) para

fins de comparacéo.

A tabela 3 expde, em resumo, quais foram as amostras analisadas nesse trabalho, as
técnicas analiticas utilizadas para caracteriza¢do mineral e 0 numero de amostraem cada etapa

desse trabalho.

Tabela 3 - Amostras analisadas e as técnicas analiticas utilizadas.

Amostras N2 de amostras  Técnica de caracterizagdao mineral
Principais tipos de rochas da Mina Boa Vista 7 tipos de rochas Microscopia eletrénica de varredura
Pilhas de homogeneizacdo 79 pilhas Difracdo de raios X
Concentrado de pirocloro da Usina BVFR 4 pilhas Microssonda eletrénica
Principais etapas dos testes de bancada 2 pilhas Microscopia eletronica de varredura
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3.2 PROCEDIMENTOSADOTADOS

Depois da amostragem da pilha no patio de homogeneizacdo, as aliquotas séo
preparadas no laboratorio de preparacdo fisica no setor de Geologia, onde sdo homogeneizadas

e fracionadas, e cerca de 20 kg de cada pilhaséo fornecidos para o laboratorio metaltrgico.

Preparagdo Fisica

Aliquota (6h/ 6h) Secagem Britagem 12 e 22
~ 20kg - (180°C) — (6mm/ 2mm- mandibula)

Homogeneizagdo e
Quarteamento

Arquivo britado (6h/6h) ~5Kg
Homogeneizagdo

Composicdo daamostra de acordo com a massa empilha por turno

Quarteamento
MINERIO TOTAL
Pulverizagdo
(300 a 500g)
Caracterizagdo Andlise Quimica Andlise
Tecnoldgica (FRX) Mineralégica (DRX)
Pesagem
Amostra 6500g Amostra: 0.500g Amostra +/- 50g
l Tetraborato de litio: 3g l
Peneiramento Fusdo a gas Quarteamento
l (5 min & 1150°C) 1
. l o Moagem
MR G2 TS Andlise quimica Micronizador (5 a 7g)
l (Curva Nb-Min RX-02) l
Deslamagem* 1 Secagem
l Resultados Quimicos l
Flotagdo de Carbonato* Montagem para DRX - Porta Amostra
Flotagdo de Silica* Analise DRX
l (AERIS PANALYTICAL)
Separagdo Magnética* 1
v
Flotagdo de Nidbio* Resultados Identiificagdo e Quantificacdo Mineral
Conc. Final de Niébio*

Resultados da Caracterizacdo Tecnoldgica

*Realiza analise quimica
Figura 12 - Procedimentos adotados na preparacdo de amostras de minério da Mina Boa Vista para alimentagdo da usinade
beneficiamento BVFR

No laboratdrio metaldrgico, a amostra é novamente homogeneizada e fracionada, sendo
que 300 gramas sdo enviados para anélise quimica, 50 gramas para a mineralogia e 13 kg para
caracterizacao tecnoldgica, conforme figura 12. A massa restante dessa amostra é arquivada,

caso haja necessidade de repetir 0s testes.
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A tabela 4 apresenta a distribui¢cdo temporal das pilhas durante os anos de 2019 e 2020
e particulariza qual foi o procedimento adotado na analise mineralégica realizada em cada uma
das pilhas, a fim de atender o objetivo proposto nesse trabalho. Desta maneira, as analises
realizadas foram: identificacdo e quantificacdo por difracdo de raios X (DRX), anélise de
microssonda do pirocloro no concentrado final (EPMA) e composi¢cdo modal por microscopia
eletronica de varredura das etapas de concentracdo (MEV). Para todas as pilhas foram
realizadas analise quimica por fluorescéncia de raios X (FRX) e ensaios de bancada,
procedimentos rotineiros para controle de qualidade das operacdes das usinas de concentrado
de pirocloro.

Tabela 4 - Distribuicdo temporal das pilhas durante os anos de 2019 e 2020 e a identificacdo das analises mineralégicas
realizadas em cada umadelas — DRX, EPMA, MEV. Todas as pilhas possuem andlise por FRX.

2019

2020

MES PILHAS MES PILHAS

Janeiro Janeiro

Fevereiro 5 Fevereiro

Margo n 10 Margo

Abril 14 S Abril

Maio 18 Rk Maio

Junho 22 wEmw Junho

Julho 28 Julho

Agosto Agosto

Setembro Setembro

Outubro Outubro

Novembro Novembro

Dezembro Dezembro
‘ I orx M epma PN DRX+MEV B DRX+EPMA | |NA ‘

3.3 FLUORESCENCIA DE RAIOS X

Para fins de classificacdo e comparacdo com os resultados de mineralogia quantitativa,

foram realizadas analises quimicas dos elementos maiores em todas as amostras.

As analises quimicas de amostra total foram efetuadas nas dependéncias do Laboratdrio
Quimico daCMOC.

Na preparacao das amostras da alimentacdo das pilhas para anélise por fluorescéncia de

raios X, é utilizado cerca de 0,50 grama da amostra, 3,0 gramas de tetraborato de litio em
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dosador automatico e essa mistura é transferida para um cadinho de platina e ouro, no qual é
homogeneizada. Posteriormente, sdo adicionadas 3 gotas de solu¢do de brometo de litio e
levado para a fusdo, a temperatura de aproximadamente 1100 °C por aproximadamente 7

minutos.

As pastilhas sdo identificadas com cddigos de barras do sistema MyLims e colocadas
para leitura no equipamento de raios-x WDXRF Axios FAST PANalytical, modelo DY0614.
O equipamento foi operado com anodo de raios X de rodio (Rh). A interpretacdo de dados é
feita pelo software Super Q Manager e os resultados sdo fornecidos em porcentagem (%) de

oxidos maiores e disponibilizados no software de gestdo laboratorial MyLims.

3.4 DIFRACAO DERAIOS X

Inicialmente uma aliquota de aproximadamente 10 g de cada amostra foi separada em
um guarteador rotativo Quantachrome. Uma das fracdes, destinada a quantificagcéo de fases por
DRX/método de Rietveld, foi moida em moinho McCrone por 12 minutos, em 15 ml de agua.
ApO6s moagem, as suspensdes foram descarregadas em placade Petri para secagem em estufa a
60°C. Depois de seca, a amostra foi retomada com auxilio da espatula, desagregada por suave
moagem manual num gral de agata, montada no suporte do tipo backload (para reducdo de

orientacéo preferencial) de ago, e analisada no difratbmetro de raios X.

As analises por DRX, pelo método do pd, foram executadas no Laboratério de
Mineralogia Aplicada da CMOC, em um equipamento AERIS Minerals, difratdbmetro de raios
X de bancada da PANalytical, nas seguintes condi¢des de operagdo: radiagdo Co Ka ( 40kV/15
mA), com passo de 0,005° 26, tempo de contagem de 20 segundos por passo, coletados de 5 a

90°20. O tempo total de aquisi¢do do espectro foi de aproximadamente 22 minutos.

3.4.1 ldentificacdo e quantificacdo mineral

A interpretagdo qualitativa de identificacdo mineral foi efetuada com o auxilio de banco
de dados PDF4+ (ICDD, 2019) no software Bruker Diffrac.EVA. A partir das fases encontradas
na etapa anterior, foram realizadas analises quantitativas com base nos dados de difracéo de
raios X. A quantificacéo foi calculada pelo metodo de refinamento de espectro multifasico total
(método de Rietveld) usando parametros fundamentais (Cheary e Coelho, 1992) e com auxilio
do software Bruker AXS Diffrac.Topas, v.6. As informacdes de estruturas cristalinas das fases

refinadas encontram-se na tabela 5, e sdo oriundas ou do banco de dados da Bruker AXS, do
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banco de dados relacional PDF4+ (ICDD), ICSD (International Crystal Structure Database),

COD (Crystallographic Open Database) ou processadas conforme as referéncias.

Tabela 5- Fases utilizadas para refinamento no DIFFRAC.TOPAS

Mineral Descrigao Origem
Actinolita Actinolite CcoD
Anatdsio Anatase Bruker Structure Database
Ankerita Ankerite Fe 0.55 Bruker Structure Database
Barita Barite Bruker Structure Database
Biotita Biotite 1M Mica Bruker Structure Database
Calcita Calcite Bruker Structure Database
Dolomita Dolomite Bruker Structure Database
Fluorapatita Fluorapite 66573 ICSD
llmenita [Imenite Bruker Structure Database
Magnetita Magnetite_nostoichiometric Neumann & Medeiros (2015)
Microclinio Microlntl Bruker Structure Database
Norsetita Norsethite 9009935 CcoD
Orthocldsio Orthoclase Bruker Structure Database
Flogopita Phlogopite Bruker Structure Database
Pirochoro I (BV) Pyrochlore *Dissertacdo
Pirochoro Il (Oka)  Pyrochlore_1541539 COoD
Quartzo Quartz Bruker Structure Database
Rutilo Rutile Bruker Structure Database
Siderita Siderite Bruker Structure Database

Estroncianita

Strontianite 9008198

CoD

Tetraferriflogopita Tetraferriphogopite 1M 010832241 ICSD

3.5 MICROSCOPIAELETRONICA DE VARREDURA

As secdes polidas destinadas a andlises de mineralogia quantitativa automatizada
(MQA) foram preparadas pelo método de embutimento transversal-vertical (Kwitko-Ribeiro
2011; Pooler e Dold 2017; Roisi e Aasly 2018), no qual as aliquotas devidamente divididas e
homogeneizadas foram embutidas em porta amostrade 30 mm de diametro com resina epoxi e
cortadas verticalmente em duas metades. Apds o corte, as metades sdo rotadas 90° e embutidas
novamente expondo sua secao vertical. Tal método foi selecionado para reduzir o viés dos
dados mineralégicos em questdo de segregacdo de particulas por sua densidade durante o

embutimento em resina epoxi.

Apds o processo de embutimento, as se¢Bes polidas foram desbastadas em uma politriz
automatica e usando-se diamante em matriz metalica de 70 até 6 um, e depois polidas com

suspensao de diamante de 3 e 1 um, para evitar a formagao de relevo entre os minerais que
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compdem a amostra. Entre todas as etapas de polimento, as sec¢des polidas foram lavadas em

banho ultrassdnico. Por fim as sec¢des polidas foram recobertas com carbono condutor.

As analises foram efetuadas em um microscopio eletrénico de varredura TESCAN
VEGA integrado a um sistema de analise de mineralogia quantitativa automatizada Tescan
Integrated Mineral Analyzer (TIMA) com um sistema de microanalise quimica por dispersao
de energia (EDS) EDAX acoplado, no Laboratorio de Mineralogia Aplicada da CMOC. Este
sistema conta com quatro espectrometros de energia dispersivaEDAX Elementtecnologia SDD
(silicon drift detector) e com resolucéo espectral melhor que 129 eV paraMn Ko a 10 Kcps. O
MEYV foioperado emalto vacuo, tensdo de aceleracdode elétronsde 25 kV e ~4.70 nA corrente

da sonda de elétrons.

A aquisicdo de imagens foi realizada em modo de mapeamento de alta resolucéo e
analise modal das fases presentes. Todas as analises foram realizadas a uma distancia de
trabalho de 15 mm e com um passo de 4 um, que equivale ao tamanho de pixel em toda area

superficial das sec¢des polidas.

3.6 MICROSSONDA ELETRONICA

Para analise na microssonda eletrénica, foram selecionadas quatro amostras do
concentrado final de pirocloro da usina BVFR. As pilhas foram selecionadas ao longo do ano
de 2019, sendo analisado o concentrado final das pilhas denominadas 06, 21, 25 e 36. As
analises foram realizadas em diferentes grdos, considerando morfologia e cor dos cristais no

Centro Regional para o Desenvolvimento Tecnoldgico e Inovagdo (CRTI).

A espectrometria por dispersdo de comprimento de onda (WDS) foi realizada em uma
microssonda eletronica JEOL JXA-8230, com cinco detectores WDS com os cristais LDEL,
LDE2, TAP, PET/L-H e LIF-L/H. Tambem foi utilizado para controle um espectrémetro por
disperséo de energia (EDS) JEOL acoplado ao microscopio. As analises foram executadas sob
uma condicdo de correntede 15kV e 20 nA com abertura de feixe de 2 um. O tempo de analise
variou de 20 a 60 segundos por elemento de acordo com a abundéancia esperada de cada
elemento no mineral. Os elementos, cristais utilizados e suas respectivas linhas de energia

analisadas estdo detalhados no anexo X “Parametros de Aquisi¢ao”.
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3.6.1 Célculo de ocupacéo atdmica

Segundo Klein e Dutrow (2012) a maioria dos minerais ¢ formado por compostos
constituidos de dois ou mais elementos, e as suas formulas quimicas indicam as propor¢des
atdmicas doselementos presentes. Dessaforma, com o resultado em porcentagem de massa dos
elementos (expressos como cations ou seus respectivos 6xidos, quando aplicavel), obtido nas
anélises por microssonda eletronica, é calculado o numero atomos e alocado nossitios de cada

mineral.

Neste trabalho, foi utilizada a metodologia para determinacéo do numero de cations por
unidade de férmula estrutural descrito em Klein e Dutrow (2012), e seguidas as instru¢oes de
classificacdo e nomenclatura sugeridas por Atencio etal. (2010) com relagdo aos minerais do

supergrupo do pirocloro.

Os resultados obtidos foram normalizados para uma ocupacao de 2 &tomos no sitio B

da férmula geral dos minerais do supergrupo do pirocloro (Atencio etal., 2010).

A determinacéo de H,0, (OH-) e vacancia na estrutura dos minerais do supergrupo do
pirocloro é uma tarefa de alta complexidade, no entanto, de grande importancia para a
determinacdo de ocupacdo dos sitios que ddo nomes aos minerais, mais especificamente 0s
sitios Y e A.

O contetdo de agua estrutural presente na analise (H,O e OH-) foi interpretado como
decorrente da diferenca entre o total analitico obtido por analises quimicas por microssonda
eletronica e 0os 100% representativos de um fechamento total em percentagem de massa de
oxidos. Esse valor foi recalculado para atomos de H obtendo-se um valor total para esse
elemento. Levando em consideracdo a possibilidade de presenca de H,O e (OH-) foram
respeitadas analises com total analitico de até 80%, baseado nas consideracGes expostas por

Toledo etal. (2004), sendo descartadas aquelas com total analitico inferior.
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3.7 CARACTERIZACAO METALURGICA PADRAO

As amostras da alimentacdo das usinas (minério total) sdo caracterizadas primeiramente

no laboratorio metaltrgicoda CMOC. Para ostestes de caracterizagdo padrdo do minério rocha

fresca provindos da Mina Boa Vista é realizado o fluxo apresentado abaixo (Figura 13):

Moagem
I Deslamagem
Peneiramento [[H::::: :m
Hedaiacatsd A
Flotagdo de Carbonato Flotagdo de Silica
Desaguamento Sesaragéo Magnética
[ ; Desaguamento
Flotagdo de Nidbio
———"  CFNiébio
@ Ponto de amostragem Rejeito

Figura 13 - Fluxograma caracterizagdo padrdo de minério rocha frescada Mina Boa Vista.

Em todas as amostras de minério total, da alimentacdo do processo de beneficiamento,

foram identificados os mineraisde minério e de ganga, além de ter determinado suasrespectivas

percentagens modais pelatécnicade difragcdode raios X. Em complemento, paramelhor avaliar

0 processo de concentragdo mineral do laboratério metaltrgico, foram selecionadas duas pilhas

dos testes de bancada da Usina BVFR, com valores diferentes de recuperacdo metallrgica e

caracterizadas mineralogicamente, por meio de analises de mineralogia quantitativa

automatizada, as principais etapas do processo de beneficiamento mineral (amostra das

flotacBes de carbonato, silicato e nidbio).
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4. RESULTADOS

Nesta secdo sdo apresentados os dados obtidos por meio do sistema metodoldgico
proposto neste trabalho de caracteriza¢do mineraldgica para fins de conhecimento do material
alimentado nas usinas durante o periodo de operacdo 2019 e 2020. Os resultados foram

adquiridos durante as seguintes etapas:

e caracterizagdo dosprincipais tiposde rocha presentenaatual mina lavrada (Mina
Boa Vista) e que compde 0 minério das pilhas;

e caracterizacdo do material de entrada (alimentacdo) das usinas de concentragdo
de niébio durante o periodo proposto;

e investigacdo em detalhe da quimica mineral do pirocloro no concentrado final
de nidbio;

e avaliacdo do desempenho dos testes de caracterizagdo tecnologica.

4.1 CARACTERIZACAO MINERALOGICA DOS PRINCIPAIS TIPOS DE
ROCHA DO DEPOSITO DA MINA BOA VISTA

O complexo alcalino carbonatitico de Cataldo Il possui varios depdésitos com potencial
paramineracdo de nidbioe fosfato, contudo, vale ressaltar que neste trabalho os dadoscoletados
e analisados sdo referentes a area sul, especificamente no depoésito da Boa Vista, atual mina

lavrada e beneficiadapara niobio.

As rochas do deposito da Mina Boa Vista apresentam variagfes quanto a cor, a textura,
a granulacdo e a composi¢do mineraldgica. Assim sendo, derivam os diferentes aspectos das
rochas, reconheciveis mesmo macroscopicamente, conforme é possivel observar na figura 14.
Salienta-se que os nomes dos tipos de rocha adotado nesse trabalho sdo os utilizados pela

empresa em seu mapeamento litolégico.

Visando conhecer as variagc@es texturais e a composi¢cdo modal das principais rochas
presente no depdésito da Mina Boa Vista e que compde o minério de entrada das usinas, foram
feitas descricbes macroscopicas e preparacdo de laminas delgadas das principais unidades
geoldgicas, seguidade analises de microscopiaeletronicade varredura automatizadas. Os dados
mineraldgicos obtidos decorrem dos estudos conduzidos em amostras coletadas na frente de
lavra do depédsito em rocha fresca da Mina Boa Vista.
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Figura 14- Principais unidades geoldgicas presentes na Mina Boa Vista. Rochas fenitizadas: a) fenito 1, rocha verde com
textura bandada; b) fenito 2, rocha de coloragdo preta com pequenos veios de carbonatito . Carbonatitos: ¢) carbonatito 1, célcio
carbonatito, rocha branca e macica; d) carbonatito 2, rocha avermelhada e porosa; e) picrito, rocha escura com textura
porfiritica. Rochas mineralizadas: f) apatita nelsonito; g) magnetita nelsonito.
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4.1.1 Rochas encaixantes fenitizadas — Grupo Araxa

A existéncia de processo de fenitizagdo junto as encaixantes € uma das fei¢cGes mais
importantes na parte sul do Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataldo Il (Mina Boa Vista).
Neste trabalho as rochas encaixantes fenitizadas foram divididas em dois grupos: fenito 1 e

fenito 2, pois hd uma varia¢do modal e textural na caracterizacdo dessas rochas.

Figura 15 — Principais rochas encaixantes, fenitizadas da Mina Boa Vista. a) Fenito 1, rocha verde, leucrocréatica, com
bandamento b) Fenito 2, rocha escura, macico, cortado por pequenos veios de carbonatitos.
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Phlogopite / Biotite / Musc.
Plagioclase

Quartz

REE-Carbonates

Rutile

Siderite

Strontianite

Sulfides
Tetraferriphlogopite

Ti-Nb Silicate

Figura 16 — Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) de laminas delgadas polidas
das principais rochas encaixantes do depdsito da Mina Boa Vista. a) Fenito 1, rico em feldspato, com intercalagdo de bandas
de feldspatos, flogopita/biotita/muscovita, quartzo e anfib6lio. b) Fenito 2: composto por massa de feldspato, cortado por
pequeno veio de carbonatos ocasionando intensa biotitizagdo/flogopitizacdo
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Figura 17 — Composicdo modal das laminas delgadas polidas, do fenito 1 [ortoclasio (>60%), plagioclasio (4%), filossilicatos
(23%), anfibdlio (4%), quartzo (3%), ankerita (2%) e siderita (2%)] e fenito 2 [ortoclasio (42%), plagioclasio (1%), biotita e
flogopita (38%), calcita (12%), ankerita (3%), ilmenita (2%) e apatita (1%)].

O fenito 1 éumarochade coloragdoverde clara, leucocrética, sendo possivel reconhecer
bandamento composicional, definido por camadas claras e escuras em escala centimétrica a
milimétrica (Figura 15a). Em complemento, a partir da analise por microscépio eletrénico de
varredura das laminas delgadas, é evidente esse bandamento, com intercalacao de bandas de
feldspato potassico, micas (flogopita/biotita/muscovita), quartzo e anfibolio (Figura 16a). O
fenito 1 compde-se essencialmente por feldspato, ortoclasio (>60%) e plagioclasio (4%),
caracterizado por cristais com tamanhos milimétricos, seguido por filossilicatos - flogopita,
biotita e muscovita (23%), além de anfibdlio (4%), quartzo (3%) e a presenca de ankerita (2%)
e siderita (2%) (Figura 17a).

O fenito 2 é uma a rocha escura, macica, de granulacdo fina, com textura holocristalina
subfaneritica e inequigranular. Comumente apresentauma rede de veios finos de carbonatito
cortando aleatoriamente a rocha (Figura 15b). Nas analises das secdes delgadas, por
microscopio eletrdnico de varredura, observa-se uma massa de feldspato e pequenos veios
milimétricos de carbonatos que se infiltram na rocha. Ao longo desses veios se processaram
modificaces mineralogicas e texturais, sucedidas possivelmente pela agdo de uma fase fluida
reativa que resultou em trocas de componentes quimicos da rocha original, causando intensa

biotitizacdo/flogopitizacdo (Figura 16b). Embora proporcionalmente menor que o fenito 1, a
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composicdo mineraldgica do fenito 2 também apresenta feldspato como principal mineral
constituinte, ortoclasio (42%) e plagioclasio (1%), seguido pela elevada proporgdo de
filossilicatos, principalmente biotita e flogopita (38%) e de calcita (12%). Outros minerais

identificados nessa rocha foram ankerita (3%), ilmenita (2%) e apatita (1%) (Figura 17b).

4.1.2 Rochas intrusivas

Assim como ocorre em Tapira (Brod, 1999; Brod etal., 2000), Salitre (Barbosa, 2009),
Serra Negra (Grasso, 2010) e Cataldo I (Ribeiro, 2008; Cordeiro et al., 2010) as rochas
intrusivas do complexo de Cataldo Il sdo compostas por rochas de distintas series
petrogenéticas. As principais rochas intrusivas presente na parte sul do Complexo pertencem a

trés series petrogenéticas principais: silicatica (flogopita picritos), carbonatitica e foscoritica.

Neste trabalho, individualizou as rochas intrusivas consideradas estéreis das rochas que
sdo mineralizadas em niébio. As rochas intrusivas consideradas estéreis para nidbio séo

flogopita-picrito e os carbonatitos, que seréo descritas a seguir.

e 45 P 2 v SRl F %
Figura 18 — Rochas intrusivas do deposito da Mina Boa Vista a) Pic! gopita-picrito, rochaescura, com fenocristais de
olivina e flogopita/biotita em uma massa fina das mesmas fases minerais b) Carbonatito 1, rocha branca, macigo, com presenca

de magnetita com textura pé de galinha. ¢) Carbonatito 2, rochade coloragdo marrom avermelhada, porosa.
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Figura 19 - Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) de Iaminas delgadas polidas
das principais rochas intrusivas do depésitoda Mina Boa Vista. a) Picrito, com fenocristais de silicato de Fe-Mg (olivina) e de
flogopita/biotitaem uma matriz de silicato de Fe-Mg, flogopita/biotita, tetraferriflogopita, apatita, calcita, 6xido de ferro, rutilo
e barita; b) Carbonatito 1: composto predominantemente por calcita, barita e norsetita, além da presenca de sulfeto; c)
Carbonatito 2: rocha constituida por cristais de ankerita, com alteragfes de dolomita nas bordas e pequenas areas com presenca
de quartzo, estroncianita e pirocloro.
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Figura 20 - Composicdo modal das l1aminas delgadas polidas, do picrito: basicamente de silicato de Fe-Mg - olivina (43%),
flogopita/biotita (29%), tetraferriflogopita (9%), apatita (8%), 6xido de ferro (8%), calcita (3%), rutilo (2%) e barita(1%) ;o
carbonatito 1: a calcita (59%) é o principal mineral, seguido pelos carbonatos: norsetita (14%), ankerita/dolomita (11%), além
dapresencade sulfetos (8%), xido de ferro (4%), estroncianita (2%) e tetraferriflogopita (2%); carbonatito 2: composto quase
em suatotalidade por ankerita/dolomita (76%), além de ser preenchido nos seus intersticios por carbonatos de terras raras (7%)
e barita (7%) e pequenos veios de quartzo (5%) com estroncianita (4%) e de pirocloro (1%).

O flogopita-picrito aflorana formade diques, que intrudem todas as rochas do depdsito
(Figura 13). Macroscopicamente é possivel observar que essas rochas apresentam textura
porfiritica com fenocristais de olivina e flogopita/biotita numa matriz de granulagéo fina, cinza

escura (Figura 18a) das mesmas fases.

Em complemento, nalamina delgada analisada por microscopiaeletrénica de varredura
exibe claramente a textura porfiritica, observada também macroscopicamente. Na figura 19a é
notavel os fenocristais tanto de olivina, quanto de flogopita/biotita, além de fenocristais de
apatita e calcita dentro de uma fina matriz de silicatos ferro-magnesianos, flogopita/biotita,

tetraferriflogopita, apatita, calcita, 6xido de ferro, rutilo e barita.

A composicao mineraldgica dessa rocha é basicamente de silicatos de Fe-Mg - olivina
(43%), flogopita/biotita (29%), tetraferriflogopita (9%), apatita (8%), 6xido de ferro (8%),
calcita (3%), rutilo (2%) e barita (1%) (Figura 20).

Ao menos dois tipos de carbonatitos sdo encontrados nos depoésitos de Cataldo II.
Macroscopicamente, o carbonatito 1 € uma rocha clara, com textura granular média a grossa,
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textura hipidiomdrfica e com pequena presenca de sulfetos e magnetita (Figura 18b), ja o
carbonatito 2 é caracterizado pela sua cor avermelhada, de granulagdo média e porosa (Figura
18c). Adicionalmente, através daanalise por microscopico eletrénico de varredura das laminas
delgadas também é possivel constatar a diferenca entre os dois carbonatitos, sobretudo com
relagdo ao carbonato dominante,oracom predominanciade calcitae oracom dolomita/ankerita
(Figura 19 b ec).

Com relacdo a composicdo mineraldgica, o carbonatito | tem a calcita (59%) como
principal mineral, seguido pelos carbonatos norsetita (14%), ankerita (1.5%), dolomita (9%) e
presenca de sulfetos (8%), 6xido de ferro (4%), estroncianita (2%) e tetraferriflogopita (2%)
(Figura 20). Ja o carbonatito Il é composto em quase sua totalidade por ankerita (64%) com
feicdes de alteracdo para dolomita (11%), além de ser preenchido nos seus intersticios por
carbonatos de terras raras (7%) e barita (7%). Nessa rocha também observamos presenca de

pequenos veios de quartzo (5%), estroncianita (4%) e de pirocloro (1%) (Figura 20).

4.1.3 Rochas mineralizadas em niébio

As rochas mineralizadas em pirocloro no depdésito da Mina Boa Vista sdo 0s nelsonitos.
Ha, ao menos, ocorréncia de duas geracdes de nelsonito (apatita nelsonito e magnetita

nelsonito) a depender da sua composi¢do mineraldgica.

Figura 21 — Rochas mineralizadas da mineralizacdo priméia de ni6bio em Cataldo 11. a) Pseudonelsonito (N2) constituida
principalmente por cristais de magnetita, tetraferriflogopita, ilmenita, siderita e pequenos cristais de pirocloro e sulfeto. b)
Apatita nelsonito (N1), rocha de granulometria média, composto principalmente por cristais de apatita, ilmenita, magnetita e
pirocloro.
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Figura 22 - Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) rochas mineralizadas da
mineralizagdo de nidbio. a) Magnetita nelsonito: presenga de bols6es de magnetita, ilmenita euédricae tetraferriflogopitae a
presenca de siderita como carbonato predominante e cristais de pirocloro subedrais disseminados principalmente entre a
magnetita e siderita. b) Apatita nelsonito: composta predominancia por apatita, com presenca de pequenos cristais de
tetraferriflogopita, ao lado de uma regido concentrada de magnetita. Os cristais de pirocloro sdo subedrais disseminados na
lamina.
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Figura 23 - Composi¢do modal das laminas delgadas polidas, a) Pseudonelsonito (N2) é constituido por alta presenca de
ilmenita (37%), magnetita (24%) e siderita (24%), tetraferriflogopita (7%), pirocloro (4%), ankerita (2%) e dolomita (1%) b)
Apatita-nelsonito (N1) é formado principalmente por apatita (55%), magnetita (32%), pirocloro (7%), tetraferrifloghopita (3%)
e siderita (1%) .

Macroscopicamente é possivel observar que a rocha magnetita-nelsonito (N2) possui
textura faneritica, granulagdo média a grossa as vezes pegmatoide a depender da areada mina,
hipidiomorfica. Essa rocha € constituida por tetraferriflogopita, magnetita, ilmenita e pirocloro,
além de minerais secundarios como calcita, dolomita, barita e sulfetos (Figura 21a). O apatita-
nelsonito N1 é uma rocha faneritica, de granulacdo média, inequigranular, composto

predominantemente por apatita, magnetita e pirocloro (Figura 21b).

Ao microscépio eletrdnico de varredura, essas rochas sdo heterogéneas e apresentam
variagdes mineralogicas e texturais distintas. A primeira, corresponde ao pseudonelsonito, com
presencade bolses de magnetita, ilmenita euédrica e tetraferriflogopita, comgranulacdo média
a grossa (Figura 22a). Nessa rocha também é possivel observar a presenca de siderita como
carbonato predominante, a qual est4 disseminada e intersticial junto a tetraferriflogopita, e
outros carbonatos presentes sdo ankerita e dolomita. O mineral de minério é o pirocloro que
estd conexo as regides de predominio de magnetita. A segunda rocha refere-se ao apatita-

nelsonito (N1), o qual exibe uma massadensade apatita com presenca de pequenos cristais de
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tetraferriflogopita, ao lado de umaregido concentrada de magnetita. Os cristais de pirocloro sdo
subedrais, de granulometria média a fina e estdo disseminados na ldamina (Figura 22b).

O pseudonelsonito N2 é constituido por alta presenca de ilmenita (37%), magnetita
(24%) e siderita (24%), além de tetraferriflogopita (7%). Outrosminerais presentes e N40 menos
importantes sdo pirocloro (4%), além de ankerita (2%) e dolomita (1%) (Figura 23a). Ja o
apatita-nelsonito (N1) € formado principalmente por apatita (55%), magnetita (32%) e por

pirocloro (7%), além de tetraferriflogopita (3%) e siderita (1%) (Figura 23b).

4.2 CARACTERIZACAO MINERAL DA ALIMENTACAO DASPILHAS

As amostras estudadas sdo referentes a pilha de homogeneizagdo das usinas de
beneficiamento mineral de niébio (minério total), as quais foram submetidos a analise quimica,
difracao deraios X, testes de caracterizagcdotecnologica padrdo e em casos especificos a analise
por microscopia eletronica de varredura. No total, foram analisadas 79 amostras compostas,
que sdo referentesaosanosde 2019 e 2020, com o objetivo de abranger umaampla distribuicéo

das caracteristicas mineraldgicas das pilhas que alimentaram as usinas.

4.2.1 Fluorescéncia de Raios X

Para todas as pilhas de minério aqui caracterizadas foi realizada a analise por
fluorescéncia de raios X. O espectrometro de fluorescéncia de raios X do laboratorio quimico
da CMOC analisa os seguintes elementos, convertidos a 6xidos (com exceg¢do do S), para a
caracterizacdo padréo: SiO,, TiO,, Al,O3, Fe,03, MnO,, MgO, BaO, SrO, CaO, Na,0, P,0s,
Nb,Os, Ta,0s, PhO, S, ThO,, U30s.

A alimentacdo das usinas de nidbio, nos anos de 2019 e 2020, tem como predominio
dois 6xidos: de silica (Si), de calcio (Ca). Em média, o teor de SiO, foide 21%, variando de
17% a 28%, enquanto os valores de CaO apresentaram media de 20%, com maximo de 23%e
minimo de 16% (Figura 24).
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Figura 24- Representacdo gréafica por boxplot (diagrama de caixa) da composi¢do quimicadas pilhas de alimentacéo das usinas de
niébio nos anos de 2019 e 2020.

O terceiro 6xido mais abundante nas pilhas € o Fe,0O3, com média de 14%, e teor de
maximo e minimo variando de 11% a 16%. Outros 6xidos com valores relevantes na pilha sdo
MgO e Al,O3, com média de 6% e 4% respectivamente. Também ha presenca de BaO, TiO»,

P,Os e S nas pilhas, menos significantes, com contetdo médio menor que 5%.

O 6xido de interesse, Nb,Os, possui média de 1.1% e valor minimo de 0.9% e méaximo
de 1.3%. Como se esperava, 0 6xido de interesse apresenta baixa variabilidade na alimentagao
das usinas de 2019 e 2020 (Figura 24).

Todos os resultados das analises quimicas das pilhas de 2019 e 2020 encontram-se nos
anexos | e Il, respectivamente. Outrossim, esses dados também foram utilizados para a

reconciliacdo das anélises mineraldgicas obtidas por difracdo de raios X.

4.2.2 ldentificacdo das espécies minerais

De acordo com Bertolino etal. (2018), uma caracterizacdo mineraldgica de minério ndo
pode deixar de apresentar uma quantificacdo de seus constituintes, representados pelo mineral

valioso e pelos minerais pertencentes a ganga. Assim sendo, foi empregada nesse trabalho a
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técnica de difracdo de raios X a fim de caracterizar as pilhas que alimentam o processo de

beneficiamento mineral do nidbio.

Os principais minerais identificados e utilizados para quantificacdo pela técnica de
difragdo de raios X foram: os minerais micaceos (biotita, flogopita, tetraferiflogopita),
feldspatos (ortoclasio, microclinio e plagioclasio), calcita, ankerita/dolomita e magnetita.
Outros minerais em menores quantidades sdo quartzo, anfibolio (actinolita), apatita, outros
carbonatos (norsetita, estroncianita, siderita), ilmenita, barita, anatasio, rutilo e o grupo de

mineral de maior interesse: pirocloro.

A figura 25 exibe um difratograma caracteristico das amostras da alimentacao da usina
(minério total) e a identificacdo especifica dos picos relativos as principais fases minerais

constituintes das amostras.
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Figura 25 — Difratograma caracteristico das amostras da alimentagéo das usinas de niébio nos anos de 2019 e 2020 com a
identificacdo das principais fases cristalinas presente nas amostras e bakcground subtraido.

4.2.3 Quantificacao das especies minerais
As amostras foram quantificadas através de refinamento pelo métodode Rietveld. A fim
de garantir a qualidade dasanélises as quantificagcdes alcangaram valores entre 1,27 e 1,45 para

o indicador estatisticode GOF e entre 3,81 e 4,37 parao Rwp. As propor¢des das fases minerais

de cada uma das amostras estdo apresentadas na figura 26 e 27 e no anexo (Anexo Il e IV).
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Figura 26 - Quantificagdo mineral por difracdo de raios x das amostras de alimentagdo das usinas em 2019.
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Figura 27 - Quantificagdo mineral por difracdo de raios x das amostras de alimentagdo das usinas em 2020
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Os resultados obtidos na quantificacdo mineral mostraram relativa heterogeneidade na
composicao mineralégica das pilhas quealimentaram as usinasnosanos de 2019e 2020 (Figura
28).

30

28

25 1

e}
20 1

18
15 =13

T ]
: é
10 A

. 4] E%m E%Ea] . 3 .
3 == #2] 2
z 2 s T IZ_%ZZI T;El,

Calcita Micas  Feldspato Dolomita/ Magnetita Apatita Anfibolio  OQutros Barita Pirocloro Quartzo  limenita Rutilo/
Ankerita Carbonatos Anatasio

Figura 28 - Representagdo gréafica por boxplot (diagrama de caixa) da variabilidade no conteddo das principais espécies
minerais presentes nas pilhas de alimentagdo das usinasde niébio nos anosde 2019 e 2020.

Em relacéo aos principais carbonatos, o contetdo de calcita tem destaque significativo,
sendo o mineral mais abundante presente na formacdao das pilhas. Em média as pilhas foram
formadas com 22,7% de calcita, sendo a menor propor¢ao de 16,4% e méxima de 28,5%. Os
minerais dolomita/ankerita, dificeis de serem diferenciados por DRX pela proximidade dos
picos de difracdo caracteristicos, também apresentaram proporcao expressivana formacao das
pilhas, com média de 11,3%, minima de 9,7% e maximade 13,6%. Existem outros carbonatos
acessorios (siderita, norsetita e estroncianita) os quais no total representaram 3,5% de média ha
proporc¢do das pilhas, com minimo de 2,9% e maxima de 4,2%. Com relacdo aos fosfatos e
sulfatos, os mais significativos foram, respectivamente, apatita, com propor¢éo média de 4,9%
e minima de 3,8% e maxima de 6,4%, e a barita, que representou na média 3% nas pilhas,

variando entre 1,7%e 3,8%.

Com relacéo aos silicatos, o grupo de filossilicatos, o qual inclui biotita, flogopita e
tetraferriflogopita, foi o predominante nas amostras, variando entre 19% e 28%, com média de
22%, seguido pelo grupo dos feldspatos (ortoclasio) com média de 15% nas pilhas e minimo

de 12% e maxima de 20%. J& o anfibolio teve média de 4% nas pilhas, com minimo de 2% e
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méaximo de 5%, e o0 quartzo foi 0 menos abundante, com média de 2% nas pilhas, com minima

de 1,2% e maxima de 3,2%.

Outro mineral de destaque na proporcédo das pilhas foi a magnetita, com media de 6,4%
e minima de 5% e maxima de 8,5%. Além da presenca de ilmenita e rutilo/anatésio, com média
de 1,7 % e 1% respectivamente. O mineral de interesse, pirocloro, possui pequena proporcao
na alimentacgdo das pilhas, com média de 2,2% na proporcéo das pilhas e variando entre 1,8%
e2,7%.

4.3 COMPOSICAO QUIMICA DO PIROCLORO - MINA BOA VISTA

Foram selecionadas quatro amostras do concentrado final de niébio da Usina BVFR no
ano de 2019 para analise de microssonda eletrénica (EPMA-WDS) dos grdos de pirocloro; as
pilhas analisadas foram 06, 21, 25 e 36, e 0s dados representativos sdo apresentados na tabela
6. No total, foram realizadas 348 aquisi¢cdes por WDS, sendo que o fechamento das analises

teve média de 96% e nenhum valor de fechamento menor que 90%.
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Tabela 6- Composicdo quimica e formula estrutural com a ocupacédo atdmica de grdos de minerais do grupo do pirocloro das
pilhas 06, 21, 25 e 36 (base X do sitio B=2).

Amostra BVFR P6 Conc Final BVFR P21 Conc Final BVFR P25 Conc Final BVFR P36 Conc Final
n 84 87 82 95
Maximo | Minimo | Média Desvio Padrao Maximo | Minimo | Média Desvio Padréo Maximo | Minimo | Média Desvio Padrao Maximo | Minimo | Média Desvio Padrdo
% peso de dxidos
Na,0 6.9 35 6.2 0.5 6.7 21 59 0.8 7.0 25 5.9 0.9 7.5 2.5 6.1 0.7
Ta,05 0.2 0.0 0.0 0.0 0.5 0.0 0.0 0.1 1.8 0.0 0.1 03 0.4 0.0 0.0 0.1
Sro 1.8 0.7 11 0.2 1.8 0.3 11 03 2.0 03 1.0 0.3 15 0.4 1.0 03
Y,0; 0.4 0.0 0.1 0.1 0.7 0.0 0.1 0.1 0.4 0.0 0.1 0.1 0.5 0.0 0.1 0.1
Ce,03 32 05 14 0.6 4.0 0.5 15 0.9 4.7 0.4 15 0.9 49 0.6 1.6 0.9
Tio, 57 23 3.9 0.9 71 19 41 11 79 21 4.0 12 7.4 14 4.0 12
BaO 35 0.0 0.1 0.5 55 0.0 0.2 0.8 3.6 0.0 0.2 0.6 1.6 0.0 0.1 0.2
uo, 0.8 0.0 0.1 0.1 33 0.0 0.2 0.4 0.7 0.0 0.1 0.1 0.6 0.0 0.1 0.1
Zr0, 0.8 0.0 0.1 0.1 0.9 0.0 0.2 0.2 1.8 0.0 0.2 0.3 2.4 0.0 0.2 0.3
Ca0o 17.7 105 154 11 17.5 10.8 151 1.4 17.5 103 151 15 17.2 10.4 15.0 13
La,05 0.8 0.2 0.4 0.2 0.9 0.1 0.4 0.2 12 0.1 04 0.2 1.0 0.2 0.4 0.2
ThO, 6.2 0.0 14 13 7.0 0.1 2.0 19 82 0.0 17 21 83 0.0 1.8 21
PbO 0.3 0.2 0.2 0.0 03 0.2 0.2 0.0 03 0.2 0.3 0.0 0.3 0.2 03 0.0
Nb,05 69.4 59.5 65.3 21 69.7 56.9 65.2 29 68.9 54.2 64.9 31 69.5 56.2 65.2 38
FeO 0.7 0.0 0.1 0.1 0.8 0.0 0.1 0.1 0.8 0.0 0.1 0.2 0.5 0.0 0.1 0.1
Sm,0; 0.2 0.0 0.0 0.1 0.2 0.0 0.0 0.0 0.2 0.0 0.0 0.0 0.2 0.0 0.0 0.0
MnO 0.0 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0
Nd,05 0.6 0.0 0.2 0.1 0.8 0.0 0.2 0.2 0.7 0.0 0.2 0.2 0.9 0.0 0.2 0.2
Pr,05 0.2 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.2 0.0 0.0 0.0 0.2 0.0 0.0 0.0
MgO 0.0 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Si0, 0.1 0.0 0.0 0.0 0.1 0.0 0.0 0.0 0.2 0.0 0.0 0.0 0.3 0.0 0.0 0.0
Al,03 03 0.0 0.0 0.1 03 0.0 0.0 0.1 03 0.0 0.0 01 03 0.0 0.0 0.1
F 26 0.0 11 0.8 2.6 0.0 0.9 0.7 2.6 0.0 0.7 0.7 32 0.0 0.8 0.8
F=-0 0.0 -1.1 -0.5 0.3 0.0 -1.1 -0.4 03 0.0 -1.1 -03 0.3 0.0 -1.3 -0.3 03
Total 97.9 91.3 96.2 1.0 98.5 92.7 96.5 1.0 97.8 91.9 95.9 1.0 98.3 91.0 96.4 1.2
H20 Total 8.7 2.1 3.8 1.0 73 15 3.5 10 8.1 2.2 4.1 1.0 9.0 17 3.6 12
Sitio B
Ti 0.26 0.10 018 0.04 0.34 0.09 0.19 0.05 0.38 0.00 0.19 0.06 0.36 0.07 0.19 0.06
Nb 1.90 171 1.81 0.05 191 1.63 181 0.06 1.90 1.57 1.80 0.90 193 1.59 1.81 0.06
Ta 0.00 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.03 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00
r 0.02 0.00 0.00 0.00 0.03 0.00 0.00 0.01 0.05 0.00 0.01 0.01 0.07 0.00 0.01 0.01
Mg 0.00 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Si 0.01 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00
Sitio A
Ca 115 0.74 1.01 0.06 114 0.72 0.99 0.08 114 0.70 1.02 0.18 112 0.69 0.99 0.07
Na 0.82 0.45 0.73 0.06 0.79 0.25 0.70 0.09 0.86 0.31 0.70 0.10 0.91 0.30 0.72 0.08
Sr 0.06 0.02 0.04 0.01 0.06 0.01 0.04 0.01 0.07 0.01 0.04 0.01 0.05 0.01 0.03 0.01
Ba 0.09 0.00 0.00 0.01 0.13 0.00 0.01 0.02 0.09 0.00 0.01 0.02 0.04 0.00 0.00 0.01
La 0.02 0.00 0.01 0.00 0.02 0.00 0.01 0.00 0.03 0.00 0.01 0.01 0.02 0.00 0.01 0.00
Ce 0.08 0.01 0.03 0.02 0.10 0.01 0.04 0.02 0.12 0.01 0.12 0.03 0.12 0.01 0.04 0.02
Nd 0.01 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.01 0.00
Pb 0.01 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00
Th 0.09 0.00 0.02 0.02 0.10 0.00 0.03 0.03 0.12 0.00 0.03 0.04 0.12 0.00 0.03 0.03
u 0.01 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.01 0.01 0.01 0.00 0.00 0.00
Fe 0.04 0.00 0.00 0.01 0.04 0.00 0.01 0.01 0.04 0.00 0.01 0.01 0.03 0.00 0.01 0.00
Sm 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Mn 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00
Pr 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Y 0.01 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00 0.01 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00
Al 0.02 0.00 0.00 0.01 0.02 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00 0.02 0.00 0.00 0.00
Sitio Y
[¢] 0.53 0.14 037 0.08 0.52 0.07 0.36 0.08 0.54 0.20 0.38 0.07 0.53 0.08 037 0.09
H,0 0.68 0.24 0.42 0.09 0.93 0.24 0.47 0.12 0.79 0.24 0.49 0.11 0.92 0.22 0.47 0.10
F 0.51 0.00 0.21 0.15 0.51 0.00 0.17 0.14 0.50 0.00 0.13 0.14 0.61 0.00 0.16 0.15
Sitio X
o] 6.00 6.00 6.00 0.00 6.00 6.00 6.00 0.00 6.00 6.00 6.00 0.00 6.00 6.00 6.00 0.00
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Em termos gerais, os cristais de pirocloro analisados neste trabalho apresentaram
contetdo de Nb,Os variando de 54% a 70% em peso, sendo a média de 65%. Com relagéo aos
outros 6xidos analisados, observam-se pequenas varia¢des: CaO (10,3%a 17,7%), NaO (2,1%
a7,5%); TiO, (1,4% a 7,9%); BaO (0% a 5,5%), ThO, (0 —8,3%) e UO, (0 — 3,25%) e Ta,Os
(0a1,8%) (Tabela 6).

Figura 29 - Imagens de elétrons retroespalhados de grdos de minerais do grupo do
pirocloro. A) Imagem geral dos grdos de pirocloro da pilha 06 B) detalhe do
retangulo vermelho da imagem anterior destacando os gréos limpidos, com suave
variabilidade natonalidade de cinza. C) Imagem geral dos grédos de pirocloro da pilha
21 D) detalhe dos cristais de pirocloro, alterado, com diferentes tonalidades de cinza,
areamais claras, ricas em ETR e regides mais escuras E) Imagem geral dos grdos de
pirocloro da pilha 25 F) pormenor do retangulo vermelho com destaque para a
diferenca composicional entre as regides claras e escuras G) Imagem geral dos gréos
de pirocloro da pilha 36 H) area ampliada demonstra cristais de pirocloro.
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As analises por microssonda eletrénica evidenciama heterogeneidade dos cristais de
pirocloro (Figura 29). Quanto maior o nimero atdmico do elemento quimico, a rea sera mais
clara e brilhante. A diferenca dos tons de cinza na imagem é decorrente da variagdo
composicional do mineral de interesse, principalmente no que diz respeito aos teores de ThO,
(0-8,3%). Nestes exemplos, as imagens as regides mais escuras correspondem aos teores mais
elevados de Ca, Na, Nb enquanto as por¢des mais claras sdo interpretadas como areas com

maiores contelidos de Th e Ce.

4.3.1 Pilha 06

Os cristais de pirocloro da pilha 06 possuem pequenas variagdes na proporgdo dos
elementos. Ositio B contém como cation dominante Nb (1,71 a 1,90 apfu —atomos por unidade
de férmula, no inglés) sequido por Ti (0,10a 0,26 apfu). A posicdo A é ocupada principalmente
por Ca (0,74 a 1,15 apfu) e Na (0,45a 0,82 apfu) e em quantidades menores por Th (0,00 a 0,09
apfu), Ce (0,01 a2 0,08 apfu) e Sr (0,02 a 0,06 apfu). Na posi¢do X, o valor de ocupagéo de O é
de 6 apfu e na posicdo Y, F ocupa menos da metade da posicédo (0,00a 0,51 apfu) (Figura 30).

Nas imagens das analises por microssonda eletrdnica (Figura 29 A e B) observa-se que
0s cristais de pirocloro apresentam pequena variagdo no tom de cinza, sendo 0s cristais

relativamente homogéneos e limpidos.

sitioY 1o

O P6 - CF - BVFR

SitioA Ca Ti  SitioB

Figura 30 - Gréficos ternérios de ocupagdo dos sitios Y, A e B para os grdos de pirocloro presente no concentrado final de
niodbio da pilha06/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 84 aquisi¢des de EPMA-WDS.
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4.3.2 Pilha 21

Na pilha 21, de acordo com as analises realizadas por EPMA o pirocloro apresenta Nb
(1,63 a 1,81 apfu) como cétion dominante na posi¢do B, seguido por Ti (0,09 a 0,19 apfu). A
posicdo A é ocupada de maneira dominante por Ca (0,72 a 0,99 apfu) e Na (0,25a 0,70 apfu) e
em quantidades menores por Sr (0,01 a 0,04 apfu), Ce (0,01 a 0,04 apfu) e Th (0 a 0,03 apfu)
(Figura 31).

Os minerais do grupo do pirocloro mostraram-se extremamente alterados e com zonagéo
composicional irregular, onde as por¢des mais escuras apresentam menor contetdo de torio e
cério (Figura 29 Ce D).

SitioY 1,0

< P21-CF-BVFR

SitioA Ca

Figura 31 - Graficos ternérios de ocupagdo dos sitios Y, A e B para os gréos de pirocloro presente no concentrado final de
nidbio da pilha21/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 87 aquisi¢des de EPMA-WDS.

4.3.3 Pilha 25

Os cristais de pirocloro da pilha 25, na posi¢do B, também contém como cation
predominante Nb (1,57 a 1,90 apfu) e em menor proporcdo de Ti (0 a 0,38 apfu). Os principais
cations da posicdo A sdo de Ca (0,7 a 1,14 apfu), seguido por Na (0,31 a 0,86 apfu) e em
menores quantidades por Ce (0,10a 0,12 apfu), Th (0a 0,12 apfu) e Sr (0,07 a 0,01 apfu). Na
posicdo X, o valor de ocupacdode O é de 6 apfu e na posicdo Y o F predomina (0,00 a 0,50
apfu) (Figura 32).

As imagens (Figura 29 E e F) dosmineraisdo grupo do pirocloro, com destaque as graos
que mostram elevada porosidade e alteracdo, além da variagdo composicional expressa por

diversas porg¢des cinza clara e cinzaescura.
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Figura 32 - Graficos ternarios de ocupagdo dos sitios Y, A e B para os grdos de pirocloro presente no concentrado final de
nidbio da pilha25/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 82 aquisi¢des de EPMA-WDS.

4.3.4 Pilha 36

Assim, como as pilhas anteriores, as analises indicaram que na pilha 36 o cation
dominante na posi¢do B é o Nb (1,59 a 1,93 apfu) seguido por Ti (0,07 a 0,36 apfu). A posicdo
A é ocupada por Ca (0,69 a 1,12 apfu), Na (0,30a 0,91 apfu) e em quantidades menores por Ce
(0,01a0,12 apfu), Th (0 a 0,12 apfu), Sr (0,01 a 0,05apfu) (Figura 33).

Os grdos dessa pilha, assim como nas pilhas anteriores, apresentam-se fortemente
alterados, com diferenca nas tonalidades de cinza indicando variabilidade nos elementos
quimicos presentes, nas quais as regides mais claras sdo enriquecidasem U, Th e ETR (Figura
29 Ge H).

SitioY Ho

OP36 - CF - BVFR

50 50

Figura 33 - Gréficos ternérios de ocupagdo dos sitios Y, A e B para os grdos de pirocloro presente no concentrado final de
nidbio da pilha36/2019 da Usina BVFR. No total foram realizadas 82 aquisi¢cdes de EPMA-WDS.
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4.4  ENSAIOS DE BANCADA OU CARACTERIZACAO TECNOLOGICA
4.4.1 Desempenho metalUrgico

Os ensaios de bancada ou caracterizagdo tecnoldgica sdo realizadas no laboratorio
metallrgico para todas as pilhas que irdo alimentar as usinas e tem como ponto de amostragem
a pilha de homogeneizacdo (Figura 10). Os testes sdo padrao e, portanto, executados com a
mesma massa de alimentacdo, 0s mesmos equipamentos, além de manter os depressores,
coletores e pH. Os ensaios ttm como objetivo fornecer informacao prévia a respeito das
dificuldades e oportunidades durante a concentracao mineral da pilha que ira alimentar as

usinas.

Com o intuito de entender o desempenho dos ensaios de bancada, foram avaliados
alguns dos indicadores-chave para a concentracdo mineral, como: recuperacdo global; perdas
de Nb,Os nas etapas e o valor de contaminante no concentrado final.

a) b)
Histograma de Recuperacdo Global Gréafico Temporal da Recuperagao Global
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Figura 34 - a) Histograma dos valores de recuperacdo global dos testes de caracterizagdo tecnolégica. b) Grafico temporal da
variabilidade de recuperacéo global ao longo das pilhas.

Um dos indicadores mais importante é a recuperacao global do processo, com meta
acima de 50%. Na média as pilhas caracterizadas apresentaram valor de 59.6% de recuperacéo,
com o melhor resultado igual a 73.7% e o pior resultado de 23.7% (Figura 34a). Como é
possivel constatar na figura 34b, a recuperacdo metaldrgica possui alta variabilidade e é

irregular, com resultados altamente discrepantes entre as pilhas ao longo do tempo.
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Boxplot - Perdas de Nb205 por etapa
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Figura 35- Boxplot das perdas de Nb205 em todas as etapas de caracteriza¢do tecnoldgica

Outro parametro relevante avaliado sdo as perdasao longo do processo de concentracdo
mineral. Para as pilhas analisadas, verificou-se que as maiores perdas de Nb,Os estdo na
flotacdo de nidbio, com média de 18% de perda (Figura 35). Na sequéncia esta a perda na
flotacdo de carbonato, com média de 7,8%, seguida pela etapa de deslamagem, com média de
7,2%. As etapas que tiveram as menores perdas foram a flotagdo de silica, com média de 5% e
separa¢do magnética, com média de 2,2%. Da mesma maneira que 0s valores de recuperacao,

a perda em cada etapa do processo possui alta variabilidade.

Além dos parametros de processo, ha outros indicadores que devem ser considerados na
avaliacdo do desempenho dos testes de bancada, como é o caso dos contaminantes. Os valores
de especificacdo de alguns elementos indesejaveis devem ser atendidos para que a cadeia
produtiva e a qualidade do produto ndo sejam impactadas. Um dos 6xidos que possui restricdo
é SiO,. De acordo com a especificacdo interna um concentrado final de pirocloro ndo pode
ultrapassar o valor de 3% de SiO,. Contudo, os dados demostram que a maioria dos resultados
ndo atendem as especificacdes, ou seja, o valor de SiO, no concentrado final da flotacao de
nidbio esta acima do limite especificado, com média de 5,13% (Figura 36a) e os valores

possuem alta variabilidade ao longo do tempo, de pilha a pilha (Figura 36b).
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Figura 36 - a) Histograma dos valores de SiO, no concentrado final de ni6bio. b) Gréafico temporal da variabilidade nos teores de
SiO2 no concentrado final ao longo das pilhas.

4.4.2 Estudo de Caso

Para ampliar este estudo e avaliar o impacto da mineralogia frente ao processo de
beneficiamento mineral de nidbio analisou-se, por microscopia eletrénica de varredura,

algumas etapas fundamentais no processo de concentracéo.

pilha 45 pilha 47 Nb205 Ca0 5io2 BaO Al203 Mg0 Fe203 Tio2 P205
M Firocloro I Hematita/Goethita [l Dolomita/anquerita [l Apatita Feldspato M rilha a5 [ Filha 47
Rutilo/anatésio [l Magnetita M calcita Anfibélio [ Micas
I iimenita Barita Qutros carbonatos Quartzo

Figura 37 — Dados mineral6gicos e quimicos das amostras da alimentagdo dos ensaios de caracterizacéo das pilhas 45 e 47 a) Composicio
mineraldgica por difracdo de raios X; b) Resultado quimico por fluorescénciade raios X.

Contudo, devido a quantidade de pilhas avaliadas durante esses 2 anos (2019 e 2020)
houve a necessidade de selecionar algumas, de modo a viabilizar o presente estudo. Assim,
foram selecionadas duas pilhas do ano de 2020, pilha 45 e 47, por apresentarem resultados
quimicos e proporcao dos minerais na alimentacdo semelhantes e grande diferencanos valores
das recuperacdes globais (Figura 37 ae b).
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Figura 38 - Composi¢do modal por meio de mineralogia quantitativa automatizada (MEV/EDS) das principais etapas do processo de
concentracdo de nidbio das pilhas45e 47 de 2020.a) Mineralogia do concentrado da flotagdo carbonato; b) Mineralogia do concentrado
da flotagdo de silicato; c) Mineralogia do concentrado da flotagdo de pirocloro; d) Mineralogia do rejeito da flotagéo de pirocloro.

A técnica de flotacdo € uma das operacGes mais efetivas no beneficiamento mineral.
No processo de concentragdo mineral do pirocloro hatrés etapas de flotagdo, as duas primeiras
sdo flotacdes reversas, flotacdo de carbonato e de silicato, e a Gltima flotagéo € direta, flotagdo
de pirocloro, na qual ha concentracdo do mineral de interesse, pirocloro. Com a finalidade de
melhor compreender o comportamento mineral6gico ao longo do processo foram analisadas as
seguintesamostras: concentrado da flotagdo de carbonato (Figura 38a), concentradoda flotacéo
de silicatos (Figura 38b), concentrado final de niébio (Figura 38c) e rejeito final de nidbio
(Figura 38d).
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Figura 39 - Mapa mineral (MEV/EDS) integrado a imagem de elétrons retroespalhados (BSE) da composi¢do modal da pilha 45 e 47. a) Concentrado da flotagdo de
carbonato; b) concentrado da flotacdo de silica ¢) concentrado da flotagdo de pirocloro; d) rejeito da flotagdo de pirocloro.



Remocgao massica nas flotagdes (%)
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Figura 40 - Remocdo massica nos concentrados das flotagdes realizados nos testes de caracterizagdo tecnolégica padréo
realizado nas pilhas 45 e 47, de 2020. ) Remog&do massica do concentrado da flotagdo de carbonatos; b) Remogdo massica do
concentrado da flotagdo de silicatos; c) Remocdo massica do concentrado da flotagdo de pirocloro; d) Remocao méassica do
rejeito da flotacdo de pirocloro.

Na figura 38a € possivel verificar a mineralogia do primeiro concentrado do circuito de
flotacdes - flotacdo de carbonato, a qual tem como finalidade retirar os minerais carbonatos que
sdo indesejados no processo. Os principais minerais que foram para o concentrado da flotacdo
de carbonato nasduas pilhas sdo: calcita, dolomita/ankerita, apatita, barita e outros carbonatos,
além de minerais ricos em silica, como os filossilicatos (flogopita, biotita, tetraferriflogopita) e
feldspatos (Figura 38 a e 39 a). Embora a proporcdo mineraldgica do concentrado da flotacdo
de carbonato nas duas pilhas (45 e 47) seja relativamente semelhante, observou-se pequena
diferenca naproporcédo de filossilicatos, onde a pilha47 removeu 3% mais micas do que a pilha
45 no concentrado de carbonato. Contudo, a remocdo massica na flotacdo de carbonato
apresentou valoresdistintos, a pilha 45 removeu 13,4% em massa, contra 23,7% em massa na
pilha 47 (Figura 40 a).

A segunda etapa de processo é flotacdo de silicatos, cujo objetivo é eliminar os minerais
silicaticos do processo de concentragdo mineral. Com relacdo a mineralogia, o concentrado de
silicato das duas pilhas apresentou proporcdo mineralogica semelhante e os principais minerais
presentes sdo micas (flogopita, biotita, tetraferriflogopita), sequidas por feldspatos, anfibdlio e

quartzo (Figura 38b e 39b). Comparando o concentrado da flotacdo de silica das duas pilhas
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observa-se que a remog¢do massica nas duas pilhas foi semelhante, 22,3% pilha 45 e 23,3% na
pilha 47 (Figura 40 b).

Diferente das etapas anteriores, a flotacdo de nidbio apresentou significativa diferenca
no contetdo mineraldgico e na distribuicdo massica entre as pilhas 45 e 47, tanto no
concentrado quanto no rejeito. O mineral predominante no concentrado da flotacdo de nidbio €
o0 pirocloro (principal portador de Nb,Os), contudo existe uma discrepancia entre a proporcdo
do mesmo em cada uma das pilhas. Na pilha 45, cerca de 90% da amostra é composta por
pirocloro, enquanto na pilha 47 ele representa apenas 58% do total (Figura 38c e 39c).
Adicionalmente, outros dois minerais também apresentaram porcentagem expressivamente
diferentes entre as pilhas no concentrado final de niobio: o feldspato e a ilmenita. O feldspato
nessa etapa na pilha 45 representa apenas 1% do total da amostra, contra 11% da pilha 47; com
relacdo a ilmenita, na pilha 45 representava cerca de 1% da amostra, ja na pilha 47 a ilmenita
representa 8% da amostra (Figura 38c e 39¢). Ou seja, emboraas propor¢des mineraldgicas na
alimentacao dasduas pilhas sejam semelhantes, a pilha 47 possui mais contaminantes (feldspato

e ilmenita) na Gltima etapa, concentrado de niébio, do que a pilha 45.

a) b)
I Filha 45 [ Pilha 47

Nb205 ca0 sio2 Ba0 Al203 Mgo Fe203 Tio2 P205
Teores no Concentrado Final Recuperacao Global

Figura 41 — a) Resultado dos dados dos elementos quimicos por fluorescéncia de raios X b) Valores de recuperagio
global/metaltrgica no concentrado final da flotagéo de pirocloro das pilhas 45 e 47 do ano de 2020.

A recuperacdo massica no concentrado final de niébio também mostrou grande
diferenca, a pilha 45 extraiu 1,2% de massa ao passo que a pilha 47 removeu quase 0 dobro,
com 2,1% de distribuicdo massica nessa etapa (Figura 40c). Os teores dos elementos quimicos
no concentrado final também apresentaram ampla diferencaentre as pilhas 45 e 47, os teores
de Nb,Os e CaO sdo maiores na pilha 45 e em contrapartida os valores de SiO;, Fe;03 e TiO,

sdo superiores na pilha 47 (Figura 41a).
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A mineralogiado rejeito da flotagdode nidbio tem como principais constituintes: calcita,
ankerita, dolomita, outros carbonatos (estroncianita, siderita e norsetita) e barita. No entanto,
ha diferencacom relacdo a proporcao de calcita e dos minerais silicaticos que compde o rejeito.
Na pilha 45 ha menor presenca de calcita e maior de micas, feldspato e quartzo, enquanto na
pilha 47 o conteddo de calcita € maior e praticamente ndo ha presenc¢a dos minerais micaceos,
feldspato e quartzo (Figura 38d e 39d). Com relagdo a distribuicdo massica, nota-se que a pilha
45 perdeu massa em excesso nessa etapa, umavez que removido 43,4% contrastacom a pilha
47, aqual levou apenas 29,2% de massa (Figura 40d).

Em resumo, embora o contetdo de pirocloro presente no concentrado final na pilha 45
sejamaior do que na pilha 47, o fato da pilha 45 ter extraido pouca massa, fezcom que o valor
de recuperacdo global da pilha 45 fosse menor do que a pilha47 (Figura 41b). A proxima etapa
dalinhade producéo daligaferro-nidbio, é alixiviacdo e ha especificacdes de alguns elementos
quimicos que devem ser respeitados para ndo impactar na qualidade da liga de ferro-nidbio, sdo
esses: valores de Nb,Os maior que 52% e os valores de contaminantesde SiO,, TiO, e P,Os
respectivamente menores que 3%, 6.5% e 0.4%. A pilha 45 apresentou um concentrado final
dentro dos requisitos quimicos solicitado pelo cliente, em contrapartida, a pilha 47, os minerais
contaminantes (feldspato, ilmenita) foram movidos erroneamente para o0 concentrado, e
consequentemente os valores de SiO; e TiO, ficaram forada especifica¢do necessaria para dar

continuidade no processo de concentragcdo mineral (Figura 38c e 39¢).
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5. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Como parte do objetivo deste trabalho, nesse item é apresentado:

e Comparacdo das principais rochas aqui descritas com as atuais referéncias sobre a
geologia do depdsito sul do Complexo de Cataléo II;

e Caracterizacao mineralogica da alimentacdo das usinas, a fim de conhecer a assinatura
padrdo dos minerais nas pilhas homogeneizadas;

e Associagédo entre os principais minerais identificados na alimentagdo das usinas e suas
provaveis origens com relacao aos tipos litolégicos presentes na Mina Boa Vista;

e Correlagbes entre os resultados de analises quimicas por fluorescéncia de raios X
(elementos maiores) com os valores das composi¢des mineraldgicas obtidas para 0s
maiores constituintes das amostras, através de difracdo de raios X com o método de
Rietveld, visando a garantir a veracidade e precisdo dos resultados esta Ultima
ferramenta;

e Relacgéo entre a mineralogia e o0 processo de beneficiamento mineral;

e Comparacgdo da composicdo quimicado pirocloro do concentrado final da flotagédo de
nidbio do depdsito de rocha fresca com os dados de composicdo quimica do pirocloro
descritos por Guarino etal., (2017);

e Auvaliacao do desempenho metallrgico nos testes de bancada.

51 COMPARACAO COM A LITERATURA DA CARACTERIZACAO DOS
PRINCIPAIS TIPOS DE ROCHA PRESENTE NA AREA SUL DE CATALAO I

A parte suldo complexo carbonatitico alcalino de Cataldo I, no qual o depdsito da Mina
Boa Vista esta inserido, exibe um sistema de corpos intrusivos na formade enxame de diques
e veios de dimensdes variadas de rochas alcalinas encaixadas em rochas metavulcano-
sedimentares fenitizadas. Machado Junior (1992) estudou os diferentes tipos litoldgicos, tanto
da area norte quanto da area sul do complexo, com amostras provenientes de 6 furos de
sondagens e descreveu uma variedade de rochas presente no depdsito. Posteriormente, Palmieri
(2011) também apresentou um conjunto de dados sobre as rochas do depdsito, com foco no
depdsito do Morro do Padre, localizado na area sul do complexo. Tendo esses dois trabalhos
em vista, realizou-se uma breve comparacao entre rochas apresentados durante esse trabalho de

pesquisa com os trabalhos citados acima.
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De modo geral as rochas estudadas e analisadas neste trabalho também foram descritas
nos trabalhos de Machado Junior (1992), o qual detalhou a ocorréncia de rochas encaixantes
fenitizadas e ressaltou que os sinais mais evidentes de fenitizacdo provém da area sul do
complexo, area foco deste trabalho. Em complemento, Machado Junior (1992) deixa claro que
haheterogeneidade noslitotipos que estiveram sujeitos a fenitizacao, assim como foi observado
nesse estudo. Assim sendo, individualizou-se os fenitosem dois grandes grupos: fenito 1, rocha
com bandamento evidente e rico em feldspato e fenito 2, rocha macica, com grande presenca
de feldspatos e biotita/flogopita. Provavelmente, os protélitos das rochas que passaram pelo

fenitizacdo sdo as rochas metapeliticas do Grupo Araxa.

Com relagéo as rochas carbonatiticas, tanto Machado Junior (1992) quanto Palmieiri
(2011) identificaram e descreveram diferentes tipos de carbonatitos. Um carbonatito de cor
branca, macico, composto por grande proporc¢éo de calcita e com presenca de sulfetos, e um
segundo carbonatito de coloracdo résea, com grande distribuicdo na parte sul, composto por
calcita, ankerita, dolomita, carbonato de terra raras, quartzo e barita. Neste trabalho os
carbonatitos também foram individualizados em dois grandes grupos: carbonatito 1, rocha
branca, macica, rica em calcita, e carbonatito 2, rocha porosa, acastanhada e rica em
ankerita/dolomita. Em complemento, os trabalhos anteriores também evidenciaram a presenca
de uma rocha macica, de coloragdo escura de textura porfiritica em uma matriz afanitica e
identificado fenocristais de olivina e flogopita, reconhecida e descrita nesse trabalho como

flogopita-picrito.

No que concerne a rocha mineralizada de niébio, Machado Junior (1992) e Palmieri
(2011) as identificaram e as descreveram em pormenor. Machado Junior (1992) identificou a
rocha no perfil de alteracdo e explicita a associagcdo mineraldgica, no qual define que é formada
por magnetita, ilmenita, apatita, flogopita, carbonatose o mineral de minério pirocloro. Esse
mesmo autor ressalva a presenga de uma rocha mineralizada no “pipe sul” com maior presenca

de flogopita e ilmenita do que na area norte.

Segundo Palmieri (2011), no depdosito do Morro do Padre, o minério de nidbio esta
contido em nelsonitos e pseudonelsonitos, sendo o nelsonito (N1) rico em apatita, de granulacéo
mais fina e muitas vezes com textura granular homogénea, e o pseudonelsonito (N2), mais
abundante, de granulacdo grossa, rico em flogopita e magnetita, com pirocloro e contém
quantidades variaveis de calcopirita, além de ser pobre em apatita e rico em flogopita ou

magnetita.
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Assim como observado para o depdsito do Morro do Padre, a Mina Boa Vista também
apresenta dois tipos distintos da rocha mineralizada e neste presente trabalho é empregado a
mesma nomenclatura utilizada por Palmieri (2011) e que ainda € utilizada pela equipe de
geologos da operacdo de mina. Assim sendo, as duas rochas mineralizadas descritas nesse
trabalho sdo apatita nelsonito e pseudonelsonito. O apatita nelsonito € uma rocha
inequigranular, com granulacdo média e composta essencialmente por apatita, magnetita e
pirocloro, j& o pseudonelsonito € uma rocha de granulacdo média a grossa, constituida
basicamente por magnetita, tetraferriflogopita, ilmenita e pirocloro.

Dessa forma, as principais rochas no depdsito da Mina Boa Vista, parte sul de Cataldo
I1, sdo: fenito 1, fenito 2, carbonatito 1, carbonatito 2, nelsonito 1, nelsonito 2 e picrito e foram

identificadas e descritas anteriormente pelos autores Machado Junior (1992) e Palmieri (2011).

5.2 CARACTERIZACAO MINERALOGICA DA ALIMENTACAO DASUSINAS E
SUA VARIABILIDADE

Sabendo-se que as operagOes de concentragdo se baseiam nas diferencas de propriedades
entre o mineral de interesse (pirocloro) e os minerais de ganga, conhecer as propor¢6es das
fases minerais é fundamental para dar previsibilidade e otimizar o desempenho do processo de
concentragdo mineral. A vista disso, a assinatura média do contetido dos minerais alimentados
das usinas de nidbio é de 23% de calcita, 22% de micas, 15% de feldspato, 11% de
dolomita/ankerita, 6% de magnetita, 5% de apatita, 4% de anfibolio, 4% de outros carbonatos,

3% de barita, 2% de pirocloro, 2% de quartzo, 2% ilmenita e 1% de rutilo/anatasio.

Conforme evidenciado anteriormente, constatou-se que alguns minerais exibiram
elevada diferenca entre os valores do maior e menor contetdo durante esses dois anos de
acompanhamento mineraldgico daalimentagdodas usinas. Os minerais que apresentaram maior
variabilidade foram: calcita, filossilicatos, feldspatos, ankerita/dolomita e magnetita (Figura
42).

Tal fato pode ser compreendido porque, tradicionalmente, o plano de lavra é baseado na
especificacdo do teor quimico de interesse, e a principal meta na formacdao das pilhas é garantir
que os teores de Nb.Os sejam constantes. Outros elementos maiores, como CaO e SiO,,
possuem maior tolerancia na média da formacao da pilha. A definicdo exata nos teores dos

elementos subordinados varia a depender da negociacdo entre a lideranca e estratégia da
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empresa. Deste modo, tal procedimento permite flutuacdes nos teores dos elementos quimicos

e, por consequéncia, fomentaa variabilidade do conteddo mineral ao longo do ano.
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Figura 42- Variabilidade dos principais minerais presentes nas pilhas de homogeneizagdoao longo dos anos de 2019 e 2020

Em outras palavras, a metodologia utilizada tradicionalmente na formacéo das pilhas,
somente com andlises quimicas, permite relativa oscilacdo na composi¢cao mineraldgica da
alimentacdo da usinaacada pilha. Talinstabilidadeno conteidomineral é decisiva para 0 maior
tempo na definicdo dos parametros de processo e na estabilizagdo operacional das usinas,
fatores que certamente causam prejuizo no desempenho metalirgico do beneficiamento

mineral.

Para facilitar a visualizacdo da assinatura mineraldgica na alimentacao das pilhas e
relacionar o seu contedo com o processo de beneficiamento, os minerais foram agrupados de
acordo com suas semelhancas quimicas e afinidade de remoc¢do durante o processo de
concentracdo de nidbio: os minerais com origem nas rochas alcalinas foram agrupados por
dominio de carbonatos, fosfatos e sulfatos (calcita, dolomita, ankerita, barita, apatita,
estroncianita, norsetita, siderita); os minerais predominantes das rochas encaixantes foram
agrupados no dominio de minerais silicaticos: feldspatos, anfibolio, quartzo, minerais micéceos
(biotita, flogopita e tetraferriflogopita); os minerais rico em ferro e titdnio, foram agrupados no
dominio de oxido de ferro e titdnio (magnetita, ilmenita, rutilo e anatdsio) e o mineral de
interesse ficou individualizado, como pirocloro. Na figura 43 e 44 é possivel observar as
alimentacgGes das pilhas de 2019 e 2020 com 0s minerais agrupados.
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Figura 45 - Boxplotcom a variabilidade dos dominios que alimentaram as usinas de niébio durante os anos de 2019 e 2020.

Constata-se que as alimentacdes das pilhas apresentam variabilidade na proporgéo de
cada dominio ao longo de dois anos. Em média, as pilhas sdo constituidas por cerca de 45,4%
de carbonatos, 43,3% de minerais silicaticos, 9,1% de oxidos de ferro e titanio e 2,2% do
mineral de interesse, pirocloro. O dominio de carbonatos, fosfatos e sulfatos variou de 37% a
51%, ao mesmo tempo que o dominio de silicatos variou de 37% a 50% no contetdo das pilhas.
Ja o dominio de 6xido de Fe e Ti, possui menor conteddo em 7% e 0 maximo de 11%, e 0
mineral de interesse (pirocloro) apresenta baixa variabilidade, com minima de 2% e méxima de
3%.

O agrupamento dos minerais, em decorréncia de sua afinidade no processo de
beneficiamento, demonstra que os dominios também exibem alta variabilidade no contetdo
mineral das pilhas de homogeneizacao (Figura 45). A inconstancia no contetdo de cada
dominio potencializa a instabilidade e tem impacto negativo no processo de concentracéo
mineral, uma vez que todos os parametros da usina deverao ser estabelecidos novamente para
atender as especificacdes semanais, a cada mudanca de pilha. Ao contrario, a baixa
variabilidade mineralégica da pilha viabiliza a permanéncia e constancia nos parametros de

processo e Como consequéncia, a otimizagdo na recuperagao dos recursos minerais.
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5.3 ASSOCIACAO ENTRE OS TIPOS DE ROCHA LAVRADA E A
MINERALOGIA NA ALIMENTACAO DAS USINAS

Com a finalidade entender a variabilidade mineraldgica das pilhas que alimentam as
usinas de niébio e o litologia de origem de cada mineral, fez—se necessario identificar e
descrever as diferentes rochas presentes no deposito da Mina Boa Vista. O valor modal de cada
mineral tem relacdo direta com a origem da rochaque € lavrada paracomposicdo dapilha. Isto
posto e a partir das analises macroscOopicae microscopica das rochas presente no depdsito da
Mina Boa Vista e da identificacdo e quantificacdo mineral da alimentagdo das pilhas, por
difracao de raios X, é possivelassociar e identificar quais sdo os provaveis dominios geologicos
onde os minerais presentes nas pilhas de alimentacéo das usinas podem ser encontrados. Tal
relacdo entre 0s minerais e as possiveis rochas de origem estdo listadas na tabela 7.

Tabela 7 - Principais minerais identificados na alimentag&o das pilhas com atécnica de difracdo de raios X e a suaassociagdo
com a possivel rochade origem.

Mineral Formula Quimica FENI FENIl PIC CBI CBIl NLI NLI
Actinolita Ca,(Mg,Fe?*)sSig0,,(0H), X
Anatdsio Tio, X X
Ankerita Ca(Fe®*,Mg,Mn)(CO3), X X
Barita BasSO, X
Biotita K(Mg,Fe®")5(AlSi;05,)(OH,F), X X X
Calcite CaCO, X X
Dolomita CaMg(C0s), X X
Fluorapatita Cag(PO,,CO,)5F X X
llmenita Fe®'Tio, X
Magnetita Fe?'Fe,0, X X X
Microclinio K(AISi;Og) X X
Norsetita BaMg(CO;), X
Orthocldsio K(AISi;0g) X X
Flogopita KMgs(AISiz040)(F,OH), X X
Pirochoro | (BV) (Na,Ca, Ba),Nb,0O¢(OH,F) X X
Pirochoro Il (Oka)  (Na,Ca),Nb,O¢(OH,F) X X
Quartzo Si0, X X
Rutilo Tio, X X
Siderita Fe®*CO, X
Estroncianita SrCO, X X
Tetraferriflogopita  KMgs(Fe**Si;04,)(OH), X X X
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Um dos principais grupos de minerais com maior ocorréncia na formagéo das pilhas sdo
osminerais micaceos e os mineraisdo grupo dos feldspatos alcalinos (ortoclsio e microclinio).
A partir da analise do material pertencente ao dominio de fenito concluiu-se que nessas rochas
predominam principalmente os feldspatos alcalinos e hd maior proporcdo dos minerais
micaceos aluminosos (biotita/flogopita/muscovita). Por conseguinte, a maior presenca de
fenitos na composicdo das pilhas pode acarretar o aumento da proporgao tanto de feldspatos
quanto dos minerais micaceos finos. Especificamente, de acordo com as descri¢cdes dessas
rochas, a maior presenca de fenito 1 podera aumentar a proporc¢ao de feldspato, enquanto a
maior proporc¢do na pilha de fenito 2 provavelmente aumentard a presenca de flogopita/biotita
fina na formacdo da pilha. Minerais do grupo do anfibdlio também tém sua origem
principalmente nos fenitos, embora estejam em pequena proporcdo no resultado de

caracterizacdo daspilhas.

Vale ressaltar que a partir da caracterizagdo mineraldgica, por microscopia eletrénicade
varredura, das principais rochas presentes na Mina Boa Vista é possivel individualizar
variedades de minerais micaceos (biotita/flogopita e tetraferriflogopita) encontradas em cada
litologia. Isto posto, destaca-se que a presenca de tetraferriflogopita, filossilicato mais férrico e
ndo aluminoso, é a variedade predominante em rochas magmaticas como nelsonitos e
carbonatitos, ao passo que biotita e flogopita, filossilicatos mais aluminosos, estdo associados
sobretudo as rochas metassomatizadas (fenitos) e flogopita-picritos. H4 também um contraste
granulométrico entre as variedades de micas, sendo que 0s graos de biotita e flogopita nos
fenitos apresentaram granulacdo mais fina em relacdo aos de tetraferriflogopita presentes nas
rochas magmaticas, umadiferenca que pode ser fundamental nos ajustes de processonas usinas
de concentracdo. Entretanto, na caracterizacdodas pilhas, por difracdo de raios X, naoé possivel
diferenciar entre as variedades de micas devido a proximidade da posi¢cdo dos picos

caracteristicos de suas estruturas cristalinas.

A rocha flogopita-picrito, embora tenha em sua composigéo valores significativos de
Fe-Mg silicato (olivina) e biotita/flogopita, ndo € relevante na formacao das pilhas, uma vez

que, em geral, € separada durante a lavra e destinada a pilha de estéril.

Além dos minerais micaceos e dos feldspatos alcalinos, outro grupo que tem grande
relevancia na formacédo das pilhas de minério sdo os carbonatos, principalmente calcita e
ankerita/dolomita. Comoesperado, os carbonatitos (carbonatito 1 e carbonatito 2), sdo as rochas

que mais contribuem com estes minerais. E importante ressaltar que ha diferenca relevante na
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composicdo dessas rochas e que podem impactar diretamente a proporcao desses minerais
(calcita, ankerita/dolomita) na formacao das pilhas. O carbonatito 1 é a rocha que apresenta a
maior proporc¢ao de calcita, enquanto o carbonatito 2 é a rocha que contém maior proporcéo de
ankerita/dolomita. Esses sdo 0s principais carbonatos presentes nessas rochas, no entanto, elas
também séo responsaveis pela presenca de outros carbonatos, como norsetita e estroncianita.

No caso da barita, sua principal fonte também é o carbonatito 2.

De acordo com Guarinoetal., (2017), a magnetita € amplamente presente nas rochas de
Cataléo I, com excecéo dos fenitos. Tais dados estédo de acordo com os encontrados neste
presente trabalho. No entanto, as rochas que possuem maior contribuicdo desse mineral na

formacao das pilhas séo os nelsonitos.

As rochas mineralizadas possuem ampla variagdo na sua composic¢ao. Assim sendo, a
rocha apatita-nelsonito é, possivelmente, 0 maior contribuinte pela proporcao de apatita e o
pseudonelsonito deve ser o maior responsavel pela presenca de ilmenita e tetraferriflogopita na
formacao das pilhas. O contetdo de pirocloro, mineral de interesse em ser concentrado, tem

relacdo direta com a presencade nelsonitos (N1 e N2) na formacdo daspilhas.

Assim sendo, os minerais presentes na formacdo das pilhas estdo diretamente
relacionados com os dominios litoldgico lavrados e conhecer melhor a mineralogia dos tipos
de rochas podem ser apoio paraa previsibilidade da composi¢do mineraldgica da formacao das
pilhas. Salienta-se que entre a lavra dos tipos de rocha da Mina Boa Vista até a pilha de
homogeneizacdo existe umaetapa do processo que consiste basicamente em britagem e escalpe
(separacao magnética), com o intuito de retirada do material magnético. Por consequéncia, a
proporc¢ao do tipo de rocha lavrado nem sempre é diretamente relacionada com a composicao
mineraldgica na formacéo das pilhas, pois a etapa de separacdo magnética do material pode

impactar a variabilidade mineral na alimentacdo das pilhas.
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54 CORRELACAO DOS DADOS OBTIDOS POR FRX VERSUS DRX
(RIETVELD)

Os resultados da quantificacdo de fases pelo método de Rietveld foram utilizados para

calcular concentracdo de alguns Oxidos selecionados e consequente comparacao com 0s

resultados das analises quimicas das amostras. Destarte, foram utilizadas as composig0es

médias de fases medidas diretamente por microssonda eletrébnica ou as composicdes

estequiométricas consultadas junto ao site www.webmineral.com (Tabela 8).

Tabela 8 — Composicdo quimica dos minerais, 6xidos usados para a conciliagdo (% massa)

Mineral Férmula Quimica AL,O; BaO CaO Fe,0; MgO MnO, Na,0 Nb,O; P,0; SiO, TiO, SrO SO, FeO K,0 F
Actinolite Cay(Mg,Fe?)sSi0,,(OH), 2.63 1203 1225 1611 017 080 5486 0.19 10.61
Anatase TiO, 100.00
Ankerite Ca(Fe**,Mg,Mn)(CO3), 2717 2319 5.86 3.44 20.89
Barite BaSO, 65.70 34.30
Biotite K(Mg,Fe?")5(AlSi;00)(OH,F),  11.76 9.20 23.24 41.58 829 10.86 1.10
Calcite CaCOs 56.03
Dolomite CaMg(CO03), 30.41 21.86
Fluorapatite Cag(PO,,CO;)5F 57.60 36.45 3.90
limenite Fe?'TiO, 52.56 52.65 47.35
Magnetite Fe”'Fe®,0, 103.37 31.03
Microcline K(AISi;Og) 18.32 64.76 16.92
Norsethite BaMg(COs), 54.44 1431
Orthoclase K(AISi;Og) 18.32 64.76 16.92
Phlogopite KMg;(AISi;050)(F,OH), 12.16 28.84 42.99 1123 453
Pyrochlore | (BV) (Na,Ca, Ba),Nb,04(OH,F) 0.45 14.89 5.84 64.83 4.04
Pyrochlore Il (Oka)  (Na,Ca),Nb,04(OH,F) 7.92 13.14 75.12 5.20 1.34
Quartz Sio, 100.00
Rutile TiO, 100.00
Siderite FeZ+CO3 68.83 62.01
Strontianite SrCO; 70.19
Tetraferriphlogopite KMg3(Fe3*Si30m)(OH)2 17.90 27.10 40.40 10.56
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Figura 46 - Reconciliagdo dos resultados obtidos pelas técnicas de fluorescéncia versus a técnica de difracdo de
raios X paraos principais 6xidos presente nas amostras (Al203, CaO, Fe203, MgO, Nb20s, SiO2 e TiO)

Conforme a figura 46, observa-se significativa similaridade entre as propor¢des dos
6xidos obtidos por fluorescéncia de raios X e 0s estimados através dos métodos de DRX -
Rietveld. Todavia, nota-se que para os valores dos elementos de SiO, e MgO ocorreu maior
divergéncia nos resultados obtidos pelas duas técnicas, uma vez que esses valores exibem
sistematica superestimacao na técnica por difracdo raios X e o oposto ocorreu para Fe,03. Tal
diferenca pode estar relacionada a variabilidade composicional entre os minerais filossilicatos:

biotita, flogopita e tetraferriflogopita.

Os valores de composi¢ao quimica dos minerais utilizados no calculo de reconciliagdo
podem ndo estar exatamente correspondentes, uma vez que as que 0s minerais do depdsito da
Mina Boa Vista ainda ndo possuem resultados medidos diretamente com EPMA e as

composi¢cBes quimica dos minerais utilizadas sdo tedricas.

5.5 MINERALOGIA EPROCESSO DE BENEFICIAMENTO

Um dos exemplos em que conhecer a mineralogia na alimentagdo pode ajudar nas
decisdesde processoé entender por que nogeral, o produto de concentradode niébionéo atende

aos valores especificados de SiO, A partir do conhecimento da mineralogia das rochas
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presentes no depdsito da Mina Boa Vista e dos dados de mineralogia da alimentagdo das usinas
é razoavel concluir duas possiveis causas: a primeira com relacdo a maior proporgdo desses
mineraissilicaticos naformacao das pilhas e asegunda, com relacdo a concentracdo dos mesmo

ao longo do processo de beneficiamento.

No depdsito de nidbio de rocha fresca da Mina Boa Vista 0s minerais micaceos estdo
associados principalmente as seguintes litologias: picritos e nelsonitos - tetraferriflogopita de
granulacdo grossa e nos fenitos, em especial o fenito 2, biotita/flogopita de granulagéo fina.
Portanto, a alta proporc¢éo de fenitos 2 na pilha podem aumentar a presenca de biotita/flogopita
fina, que ndo sdo removidos nas etapas anteriores do processo e nem mesmo no peneiramento,

consequentemente esses minerais se acumulam no concentrado final.

Além dos minerais micaceos, os feldspatos também sdo minerais ricos em SiO, que
podem estar presentes no concentrado final de pirocloro e a rocha que concentra a maior
propor¢ao desses minerais é o fenito 1. Os feldspatos ndo sdo eliminados com eficiéncia na
flotacdo de silica e sua granulometria fina favorece que sejam acumulados no concentrado final
de niobio.

Sabendo-se que diferentes minerais podem impactar o processo de concentragdo
mineral, conhecerem qual tipo de rochaelas estdo presentes podem ajudar aequipe de geologia,
planejamento e operagéo de mina a montar pilhas mais homogéneos e/ou apoiar o time de
controle de processo e pesquisa e desenvolvimento a desenvolver novas rotas e novos reagente
com o intuito de eliminar as dificuldades dentro do processo.

5.6 COMPARACAO QUIMICA DO PIROCLORO DE CATALAO II

Neste presente trabalho caracterizou-se a composi¢do quimica do pirocloro do
concentrado final da flotacao de nidbio do depdsito de rocha fresca (Mina Boa Vista) da area

sul do Complexo de Catal&o II.

Em geral, entre os graos de pirocloro da Mina Boa Vista presentes no concentrado final
de nidbio, nas pilhas 06, 25, 21 e 36 predomina calciofluorpirocloro, mas ocorrem também
calciooxipirocloro e calciohidropirocloro e possuem contetudo médio de Ca = 0,99 apfu, Na=
0,71 apfu e Ca+Na varia de 0,98 a 1,86 apfu, com média de 1,71 e ndo possuem presenca
relevante de Ba na sua composi¢do, maximade 0,13 apfu. Além disso, a substituicdo de Ca
e/ou Na por Ba ndo é relevante, ndo desenvolvendo trend no respectivo diagrama (Figura 47).
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Figura 47 - Diagramas binarios (Navs Ca; Ca + Navs Ba) paraos grdos de pirocloro estudados neste trabalho do depésito da
Mina Boa Vista — parte sul de Cataldo 11 (Pilhas 06, 21, 25 e 36) para o pirocloro dos magnetititos e ferrocarbonatitos da parte
norte de Cataldo 11, de Guarino et al. (2017).

A composicao mineraldgica dos minerais do grupo do pirocloro descritos por Guarino
et al. (2017), referente ao depoésito de rocha fresca da area norte do Complexo de Cataldo 11,
mostraram cristais com zoneamento marcado e composicdo quimica bimodal. Dessa forma,
aqueles autores analisaram diferentes rochas com pirocloro e dividiram os cristais em dois
grupos, considerando o tom de cinza e sua composi¢do quimica. Os cristais de pirocloro com
tom de cinza mais escuro, foram caracterizados por Ca> 0,8 apfu, Na> 0,45 apfu, Ba <0,1 apfu,
Ca+ Na> 1,25 apfu e o segundo grupo de pirocloro, os cristais sdo cinzaclaros em imagens de
BSE e tem Ca <0,8 apfu, Na <0,45 apfu, Ba> 0,1 apfu, Ca + Na <1,25 apfu e F <0,4 apfu
(Guarino etal., 2017) (Figura 47).

Comparando os gréos de pirocloro descritos neste trabalho, referente ao depdsito de
rocha fresca da area sul do Complexo de Cataldo Il — Mina Boa Vista, com 0s apresentados por
Guarinoetal. (2017) conclui-se quea maioriados cristaisde pirocloro aquianalisadospossuem
composicdo semelhante aos de magnetitos e ferrocarbonatitos, principalmente os cristais de
pirocloro de tom mais escuro. Ou seja, a maioria dos gréos apresentam Ca> 0,8 apfu, Na> 0,45
apfu, Ba<0,1 Ca+Na >1.25 apfu (Figura 47).
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Figura 48 - Diagrama binario (Ca + Na vs Th + U a) para os grdos de pirocloro estudados neste trabalho do depdsito da Mina
Boa Vista — parte sul de Cataldo Il (Pilhas 06, 21, 25 e 36) e e para o pirocloro dos magnetititos e ferrocarbonatitos da parte
norte de Cataldo 11, de Guarino et al. (2017).

Vale ressaltar que, embora os gréos de pirocloro aqui analisados ndo mostraram uma
grande variabilidade na sua composicdo, é possivel observar pequena variabilidade
composicional no que diz respeito principalmente aconcentragdode torio nos grdos. Os valores
de torio apresentam alta variabilidade, conforme mostra a figura 48, com o somatorio de Th+U
variando de 0,0 a 0,12 apfu para as amostras. Estes teores sdo baixos demais para caracterizar

uma substituicdo na ocupacao do sitio A.

O sitio B mostra uma variacdo composicional dos cristais de pirocloro, com relagdo
inversa entre os valoresde TiO;, e Nb,Os (Figura 49), evidenciando a substituicdo de Nb por Ti
no sitio B. Esse mecanismo néo é observado paraas anélises de Guarinoetal. (2017).
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A\ Pilha 25
0.4 A Qrilha 36
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Ti (apfu)
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X
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Nb (apfu)

Figura 49 - Diagrama binério (Tivs Nb) para os grdos de pirocloro estudados neste trabalho do dep6sito da Mina Boa Vista —
parte sul de Catal&o 11 (Pilhas 06, 21, 25 e 36) e para os pirocloros dos magnetititos e ferrocarbonatitos da parte norte de Cataldo
Il (Guarino et al., 2017).
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5.7 AVALIACAO DO DESEMPENHO METALURGICO DOS TESTES DE
BANCADA

A recuperacdo global, um dos pardmetros-chave para entender a performance dos
ensaios de bancada, apresentou na maioria das pilhas valores superiores ao esperado (>52%).
Contudo, a maior recuperacéo global nem sempre é sinbnimo de melhor desempenho dos testes
de caracterizagdo, isso porque outras variaveis devem ser avaliadas em conjunto, como, por

exemplo, os valores das especifica¢des do produto.

Partindo desse principio, observou-se que a qualidade do produto concentrado final de
nidbio tem valores que estdo acima do limite da especificacdo em silica. Em geral, maiores
valores de silica no concentrado final estdo associados as maiores recuperacdes globais, e 0
contrario também é verdadeiro, ao buscar atingir concentrado com teores dentro da
especificacao (<3% de SiO,) a recuperacdo é penalizada. Sendo assim, muitas vezes torna-se
necessaria uma opcao intermedidria, pois essa é a vocacao do minério desta regido, devido a
associacdo do pirocloro com os minerais portadores de ferro e silica. Com base nessa
correlacdo, na qual as variaveis tém implicacdo direta uma na outra e para que seja possivel
obter concentrado com recuperagdo maior que 50% e teores de SiO, menores que 3% faz-se
necessario otimizar os testes de caracterizacédo tecnoldgica e o desenvolvimento de novos

processos.

Uma possibilidade para melhorar o desempenho dos testes de bancada é incluir novas
operacdes de separagdo dos minerais de ganga, através de peneiramento. Essa ja € uma etapa
utilizada nas usinas de niébio e em geral, mostra-se satisfatoria, atingindo valores de silica
dentro da especificacdo sem ter grandes impactados no valor da recuperacéo. Por outro lado,
como verificado nas pilhas 45 e 47, parte dos minerais que chegam até o concentrado final sdo
silicatos do grupo dos feldspatos. Os minerais de grupo de feldspato estdo associados
principalmente aos fenitos e como evidenciado pelas imagens de microscopia eletrénica de
varredura (Figura 16) esses minerais possuem granulometria muito fina e, portanto, ndo serdo

separados na etapa de peneiramento.

Interpretando o desempenho dos testes metaltrgicos compilados nesse trabalho, nota-se
que a flotacdo de silica é uma das etapas onde ha a menor perda de Nb,Os no processo,
permitindo assim intensificar essa etapa com o objetivo de remover os minerais ricos em silica
e garantir que o material que chegaraaté a flotagdo de nidbio tenha valores de silica mais baixos

e, consequentemente, dentro da especificagdo do produto (SiO; < 3%). Por fim, a otimizagao
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da flotacéo de silicatos € essencial para melhorar a qualidade do processo global, visto que os

principais contaminantes podem ser retirados nesta etapa sem grandes perdas de niobio.

Os ensaios de bancadatém grande importancia paraamineracaode nidbio, umavez que
geram informagdes relevantes sobre as caracteristicas do material ao longo do processo de
concentracdo, como eficiéncia e dificuldade das etapas do beneficiamento. Em complemento,
a caracterizacdo mineraldgica por difracdo de raios X da alimentacdo das pilhas fornece
informacao como a identificacéo e a quantificagdo do mineral de interesse e dos minerais de
ganga. De posse dessas informacdes, geradas nos testes de bancada e nas analises

mineraldgicas, otimizar o aproveitamento do recurso mineral torna-se mais factivel.

Os resultados da caracterizagdo padréo das pilhas 45 e 47 demonstram que pilhas
formadas com conteido mineraldgico semelhante eventualmente podem ter desempenho
metaldrgico diferentes. Em funcdo disso, constata-se que a variabilidade no contetido mineral
na alimentacdo dos testes, dados esses determinados durante esse trabalho, ndo é a Unica

variavel que impacta no desempenho metalurgico.

A flotagdo é um dos principais processos de concentracdo empregados no
beneficiamento mineral de nidbio e, portanto, é de extrema relevancia entender quais
parametros podem influenciar o desempenho nessas etapas. Segundo Klimpel e Hansen (1988)
0 sucesso da pratica industrial de flotacéo esta relacionado como trés componentes principais:
quimico, equipamento e modo de operagdo do sistema de flotagdo, que interagem uns com os
outros (Figura 50).

Dentro de componentes operacionais estdo as variaveis como tamanho das particulas,
temperatura e variaveis mineraldgicas, que abrange o contetdo das fases minerais, porosidade
e grau de liberacdo. Nas variaveis de equipamentos, estdo os parametros como design da célula
e agitacdo. Por ultimo, as varidveis quimicas que abrangem os coletores, depressores,
espumantes e pH que podem ser modificadas & medida que as variaveis de processo e

mineraldgicas sofrem mudancas.
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Componentes Quimico
*  Coletores

Espumantes
Depressores

pH

SISTEMA DE
FLOTACAO

Componentes de Equipamento Componentes de Operacio
+  Design de célula *  Taxade alimentagdo
Agitagio *  Mineralogia
Fluxo de ar +  Tamanho da particula
Configuragfio do banco de células *  Densidade da polpa
Controle de banco de células +  Temperatura

Figura 50- Componentes que influenciam o comportamento do sistema de flotacdo s&o: Componentes de Equipamento: design
de célula, agitacdo, fluxo de ar, configuracdo de banco de células e controle de banco de células; Componentes Quimica:
colecionadores, espumantes, ativadores, depressores, pH; Componentes de Operacdo: taxa de alimentagdo, mineralogia,
tamanho da particula, densidade de polpa e temperatura. Fonte: Klimpel e Hansen (1988).

Em relacdo aos componentes operacionais, também é preciso considerar o tempo de
residéncia, a porcentagem de solidos, a dgua e a interferéncia humana, variaveis que podem
causar grande impacto nos ensaios de flotagdo. Além disso, a agua também tem uma forte
influéncia nos resultados da flotacéo, visto que as diferentes espécies iénicas interagem com os
reagentes e modificam a carga elétrica das particulas, dificultando o controle do processo.
Portanto, ainda h& inUmeras variaveis que devem ser analisadas e entendidas para dar subsidio
as tomadas de decisdes e permitir incrementar os valores de recupera¢do mineral no processo
de concentragdo do nidbio.

Otimizar o desempenho da planta de beneficiamento é atividade complexa na qual se
faz necessario conhecer os mecanismos de concentracdo, as condi¢Ges operacionais e a
interacdo de todas as variaveis dentro de cada etapa de concentracdo mineral (moagem,

separacao magnética e nas flotacdes).

Portanto, reconhecer a composicdo mineraldgica na alimentacgao das pilhas é relevante
paraforneceraequipe de producao previsibilidade mineral e suportar nadefinicéo coerente dos

parametros que serdo imprescindiveis na otimizacao inicial de processo. Contudo, o contetido
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mineral ndo é a unica variavel que influéncia o desempenho do beneficiamento mineral, ha
outras variaveis que precisam ser melhor investigadas a fim de atingir sucesso na pratica

industrial de concentracdo mineral de niébio.

6. CONCLUSAO

Estudo por microscopia eletrénica de varredura automatizada permitiu distinguir e
ampliar o conhecimento das principais rochas presente no deposito da Mina Boa Vista. De
maneira geral, as unidades geologicas dominantes caracterizadas foram: fenito 1, fenito 2,
flogopita-picrito, carbonatito 1, carbonatito 2 e as rochas mineralizadas, apatita-nelsonito (N1)
e pseudonelsonito (N2). A partir da caracterizacdo mineralogica das principais rochas torna-se
evidente a grande diversidade de minerais do Complexo Alcalino Carbonatitico de Cataldo II.
Conhecer em detalhe a mineralogia de cada dominio geolégico pode levar a um plano de mina
mais robusto que considere a variabilidade dos tipos de rochas e que contribua para o

desempenho do processamento mineral.

A principal técnica utilizada para caracterizar a mineralogia na alimentagéo das usinas
de nidbio foi a difracdo de raios X e se constatou que o método empregado é simples, rapido,
de baixo custo e adiciona importantes informagdes para o processo de concentracdo mineral,
poisalém de identificar, fornece com precisdo o contetido mineraldgico presente naalimentacdo
de cada pilha. Os dados obtidos por difracdo de raios X possuem alta confiabilidade, uma vez
que os valores de elementos quimicos maiores foram conciliados com dados de fluorescéncia
de raios X e apresentaram elevada concordancia. Contudo, ainda € necessario aprimorar o
conhecimento quimicodos minerais presentesno deposito da Mina Boa Vista, por técnica como
a microssonda eletr6nica, para que o banco de dados utilizados para 0s minerais possa ser cada

vez mais preciso.

As amostras da alimentacdo das usinas apresentaram variabilidade mineraldgica entre
as pilhas nos anos de 2019 e 2020. Em geral, a mineralogia das pilhas analisadas contém vinte
e uma fases minerais predominantes e exibem um padrdo de assinatura média composta por
calcita (23%), seguido pelo grupo da mica (22%), grupo do feldspato (15,3%) e
dolomita/ankerita (11,3%). Outros minerais de destaque foram a magnetita, apatita, anfibdlio,

barita, quartzo, ilmenita, rutilo, anatasio e outros carbonatos acessorios (siderita, norsetita e
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estroncianita). O mineral de interesse, pirocloro, possui baixo teor, com média de 2,2% na

proporcéo das pilhas.

Assim como foi caracterizado o material de entrada da usina, também foi estudado em
detalhe o pirocloro no concentrado final de niébio, para melhor entender as caracteristicas
quimicasdo mineral. A composicdo quimica indicou-ocomo pertencente ao grupodo pirocloro,
com predominio de Ca e Na, no sitio A e com pouca variagao entre as pilhas analisadas. Esse
dado apoiou a reconciliacdo quimica do elemento de interesse (Nb,Os) com os dados obtidos

por difracdo de raios X.

Todasaspilhasque alimentaram asusinasnosanosde 2019e 2020 foram caracterizadas
mineralogicamente por difracdo de raios X e essa metodologia mostrou-se satisfatoria no
acompanhamento da caracterizacdo semanal das pilhas. Atualmente é fundamental para o
aproveitamento do minério de niébio de forma eficiente, visto que proporciona a empresa
reconhecer a variabilidade do material de entrada nas usinas, e da a oportunidade de definir os
melhores parametros iniciais de processamento. No futuro, espera-se que essa metodologia
possa auxiliar a compor planos de lavra que permitam uma composicdo mineralégica mais
homogénea das pilhas de alimentacdo. Também se espera que possa ser expandida paraoutras

etapas do processo e ser empregada no acompanhamento permanente das operagc6es unitarias.

Observa-se também que a relagdo entre a mineralogia e 0 desempenho do processo ndo
é direta, assim sendo, manter a similitude no conteddo dos minerais que alimentam ostestes de
caracterizacao padrdo ndo é garantia de otimizagdo na performance do beneficamente mineral.
Portanto, faz-se necessario ter umaabordagem mineralogica futuraque amplie o conhecimento
mineraldgico em diferentes etapas do circuito e que permita entender o impacto das texturas
dos minerais nas rochas, como suas associacdes e liberacdo mineral. Esses dados estdo além do

escopo desta atual pesquisa.

Em suma, este trabalho forneceu informacoes de caracterizacdo mineraldgica Uteis e
rapidas da alimentagdo das usinas, com base no material geoldgico usado para formacéo das
pilhas. O principal beneficio do monitoramento semanal do contetdo de minerais foi o suporte
mineraldgico a producdo para a determinacgéo dos critérios de processo, além de ser um recurso
para geometalurgia de curto prazo, na qual a empresa possa desenvolver estratégias para

garantir a qualidade dos produtos e otimizar producdo mineral.
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ANEXO | - ANALISE QUIMICA POR FLUORESCENCIA DE RAIOS X - PILHAS 2019

FRX (%) Al,0; BaO Ca0 Fe,0; MgO  MnO, Na,0 Nb,Os;  P,0; PbO s sio, Ta,0s  ThO, Tio, U;04 Sr0
1 3.7 2.0 20.3 16.3 6.3 0.3 0.4 1.3 2.0 0.0 0.8 19.4 0.0 0.1 2.3 0.0 1.4
2 4.6 2.4 19.8 14.5 6.2 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.4 21.2 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
3 35 2.6 20.3 16.4 5.9 0.3 0.4 1.3 2.0 0.0 1.4 19.2 0.0 0.1 2.0 0.0 1.5
4 4.1 2.6 20.1 14.6 5.8 0.3 0.4 1.1 1.6 0.0 0.0 20.6 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
6 3.8 2.3 21.6 14.6 5.9 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 1.4 18.9 0.0 0.1 1.8 0.0 1.6
7 4.6 2.0 18.7 14.1 6.3 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.4 21.3 0.0 0.1 2.3 0.0 13
9 4.7 2.4 19.1 13.8 6.5 0.3 0.4 1.0 1.9 0.0 1.4 21.9 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
11 4.3 2.6 19.7 14.4 6.3 0.3 0.4 1.2 1.6 0.0 1.4 20.2 0.0 0.1 2.1 0.0 1.5
12 4.5 2.7 20.6 13.1 6.3 0.3 0.4 0.9 1.6 0.0 1.5 20.9 0.0 0.1 1.7 0.0 1.5
15 4.7 2.5 20.1 12.5 6.4 0.3 0.4 1.0 1.8 0.0 1.7 22.2 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
16 5.0 2.5 19.1 13.6 6.5 0.3 0.4 1.0 1.7 0.0 1.6 21.2 0.0 0.1 1.9 0.0 13
17 4.7 2.3 19.8 14.3 6.3 0.3 0.4 1.3 2.0 0.0 1.8 20.7 0.0 0.1 2.2 0.0 1.3
19 4.1 2.3 21.3 12.5 5.8 0.2 0.4 1.1 1.6 0.0 1.5 20.5 0.0 0.1 1.8 0.0 1.6
21 5.0 2.0 17.4 14.1 5.9 0.3 0.4 1.1 1.9 0.0 0.0 24.5 0.0 0.1 2.0 0.0 1.3
23 5.3 2.3 18.2 13.4 6.1 0.3 0.4 1.0 1.8 0.0 1.2 23.7 0.0 0.1 1.7 0.0 1.4
24 5.3 2.2 18.2 13.1 6.3 0.3 0.4 1.0 1.6 0.0 0.9 24.7 0.0 0.0 1.8 0.0 1.4
28 4.9 2.5 18.3 13.9 6.3 0.3 0.4 1.1 1.9 0.0 0.6 23.0 0.0 0.1 1.7 0.0 1.3
29 4.6 2.5 20.0 13.5 6.4 0.3 0.4 1.1 1.6 0.0 1.1 20.4 0.0 0.1 2.2 0.0 1.4
30 4.3 2.5 21.0 13.3 5.9 0.3 0.4 1.0 1.6 0.0 0.9 20.4 0.0 0.1 1.8 0.0 1.6
31 4.1 2.6 21.6 12.5 5.9 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.2 19.8 0.0 0.1 1.7 0.0 1.6
33 43 2.1 20.7 14.6 6.3 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 0.5 19.5 0.0 0.1 2.4 0.0 15
35 4.5 2.2 19.1 14.4 6.5 0.3 0.4 1.0 1.5 0.0 0.5 22.4 0.0 0.1 2.2 0.0 1.5
36 4.0 2.3 20.7 14.0 6.0 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 0.8 20.4 0.0 0.1 2.0 0.0 1.5
37 3.7 2.5 19.7 16.2 6.3 0.3 0.4 1.2 1.7 0.0 0.9 19.6 0.0 0.1 2.5 0.0 1.4
38 4.3 2.6 19.2 14.5 6.3 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.0 20.9 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
39 4.4 2.5 20.0 14.9 5.9 0.3 0.4 13 1.8 0.0 0.9 21.1 0.0 0.1 2.0 0.0 1.4
a2 5.4 2.5 16.8 14.2 6.4 0.3 0.4 0.9 1.3 0.0 0.7 24.3 0.0 0.1 2.1 0.0 1.2
a3 3.9 2.6 19.9 13.6 6.2 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 0.9 21.5 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
a4 4.5 2.5 18.8 14.8 6.2 0.3 0.4 1.2 1.7 0.0 1.1 21.2 0.0 0.1 1.9 0.0 1.3
a5 4.4 2.6 18.1 14.9 6.6 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 1.0 22.3 0.0 0.1 2.2 0.0 1.4
46 4.4 2.4 19.6 14.7 6.4 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.0 20.6 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
a7 4.7 2.4 18.4 14.1 6.4 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 0.0 21.2 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
a8 5.1 2.3 16.6 15.2 6.7 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.2 23.0 0.0 0.1 2.3 0.1 1.2



ANEXO Il - ANALISE QUIMICA POR FLUORESCENCIA DE RAIOS X- PILHAS 2020

FRX (%) AlLO; BaO cao Fe,0; MgOo MnoO, Na,O Nb,Os P,O5 PbO s Sio, Ta,Os ThO, TiO, U,;04 sro
1 4.4 2.5 19.0 14.3 6.4 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 1.1 21.4 0.0 0.1 2.0 0.0 1.4
3 4.5 2.4 19.4 14.3 6.3 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 0.9 21.7 0.0 0.1 1.9 0.0 1.3
a4 4.5 3.1 21.7 11.0 6.3 0.2 0.4 1.0 2.4 0.0 0.2 21.9 0.0 0.1 1.4 0.0 1.6
5 4.1 2.5 20.7 14.2 6.2 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.2 20.1 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
7 4.8 2.2 18.4 14.2 6.1 0.3 0.4 1.2 1.7 0.0 1.3 21.5 0.0 0.1 2.0 0.0 1.2
8 5.8 2.1 16.2 13.8 6.2 0.3 0.4 1.0 1.6 0.0 0.8 25.8 0.0 0.1 2.4 0.0 1.2
9 4.0 2.7 20.7 14.4 6.3 0.3 0.4 1.3 1.7 0.0 1.5 18.7 0.0 0.1 2.2 0.0 1.5
10 4.3 2.7 20.4 13.9 6.0 0.3 0.4 1.1 1.6 0.0 1.1 20.2 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
12 3.5 2.8 23.1 12.9 5.7 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 1.2 18.0 0.0 0.1 1.6 0.0 1.7
13 4.3 2.8 19.4 14.5 6.1 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.3 20.9 0.0 0.1 2.1 0.0 1.5
14 4.1 2.7 21.5 13.8 5.8 0.3 0.4 1.1 1.5 0.0 1.2 19.1 0.0 0.1 1.7 0.0 1.5
15 3.8 2.1 19.6 15.7 6.5 0.3 0.3 1.2 2.0 0.0 0.5 21.1 0.0 0.1 2.1 0.0 1.4
16 3.5 2.6 22.8 13.9 5.8 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 1.3 17.2 0.0 0.1 1.9 0.0 1.6
17 4.5 2.6 19.7 14.4 6.4 0.3 0.4 1.2 1.7 0.0 1.0 20.6 0.0 0.1 2.3 0.0 1.5
18 4.3 2.5 19.8 15.6 6.1 0.3 0.4 1.3 2.0 0.0 1.3 19.7 0.0 0.1 1.9 0.0 1.3
19 4.0 2.9 21.6 14.2 6.1 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.0 19.1 0.0 0.1 2.1 0.0 1.6
20 4.3 2.4 18.8 16.0 6.7 0.3 0.3 1.2 2.1 0.0 1.0 20.8 0.0 0.1 2.2 0.0 1.3
21 3.8 2.9 20.4 13.6 5.9 0.3 0.4 1.1 1.6 0.0 1.0 20.3 0.0 0.1 2.1 0.0 1.6
22 4.2 2.5 18.7 14.6 6.6 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 20.6 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
23 3.9 2.7 20.0 15.0 6.1 0.3 0.4 1.2 2.0 0.0 1.2 19.5 0.0 0.1 2.2 0.0 1.5
24 4.0 2.2 21.2 14.8 6.0 0.3 0.4 1.1 2.0 0.0 1.2 18.8 0.0 0.1 2.0 0.0 1.4
25 4.5 2.4 19.2 14.7 6.2 0.3 0.4 1.2 1.9 0.0 1.1 20.3 0.0 0.1 2.1 0.0 1.4
27 4.4 2.6 19.4 13.7 6.0 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.3 21.2 0.0 0.1 2.0 0.0 1.4
28 3.9 2.5 20.6 14.5 6.2 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 0.7 20.1 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
29 3.8 2.9 20.8 13.9 5.9 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 0.8 20.1 0.0 0.1 1.9 0.0 1.7
30 4.4 2.4 20.0 13.9 6.0 0.3 0.4 1.3 1.7 0.0 1.3 20.4 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
31 4.2 2.6 20.4 13.9 5.9 0.3 0.4 1.1 1.7 0.0 1.4 20.1 0.0 0.1 2.0 0.0 1.5
32 4.0 2.8 20.5 14.2 5.9 0.3 0.4 1.2 2.0 0.0 1.0 20.0 0.0 0.1 1.9 0.0 1.7
33 4.3 2.5 19.2 14.6 6.1 0.3 0.4 1.2 1.9 0.0 1.2 21.9 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
34 4.0 2.7 17.6 13.6 5.6 0.3 0.4 1.2 1.5 0.0 0.0 21.0 0.0 0.1 1.6 0.0 1.4
35 3.6 2.6 22.2 14.0 6.0 0.3 0.3 1.1 1.9 0.0 1.0 19.6 0.0 0.1 1.7 0.0 1.6
36 4.3 2.7 20.6 13.7 5.7 0.3 0.4 1.2 1.8 0.0 0.9 20.6 0.0 0.1 1.8 0.0 1.5
37 4.4 2.8 18.7 13.7 6.4 0.3 0.4 1.2 1.6 0.0 0.6 22.3 0.0 0.1 1.8 0.0 1.5
38 4.0 3.0 20.5 13.9 6.3 0.3 0.4 1.1 1.8 0.0 0.6 20.3 0.0 0.1 1.6 0.0 1.6
39 3.8 2.4 20.5 14.5 6.7 0.3 0.5 1.2 1.8 0.0 0.4 20.8 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
a0 4.1 2.7 20.3 14.8 5.9 0.3 1.7 1.2 1.9 0.0 0.7 20.5 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
a1 3.9 2.6 19.3 14.4 6.8 0.3 0.5 1.1 1.8 0.0 0.6 21.9 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4
a2 3.9 2.5 20.0 13.7 6.3 0.3 0.4 1.2 1.7 0.0 0.5 21.7 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
a3 3.9 2.9 18.5 13.6 6.0 0.3 0.3 1.2 1.6 0.0 0.6 21.5 0.0 0.1 1.9 0.0 1.4
aa 4.0 2.9 21.1 12.9 6.1 0.3 0.3 1.0 1.8 0.0 0.6 20.0 0.0 0.1 1.7 0.0 1.6
as 3.9 2.9 20.0 14.1 6.2 0.3 0.3 1.2 1.8 0.0 0.6 20.1 0.0 0.1 1.9 0.0 1.7
a6 3.9 2.7 20.3 14.6 6.1 0.3 0.3 1.1 1.8 0.0 0.6 20.2 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
a7 3.9 2.7 20.3 14.9 6.3 0.3 0.3 1.2 1.8 0.0 0.6 20.3 0.0 0.1 1.9 0.0 1.5
as 4.4 2.4 19.5 13.6 6.6 0.3 0.3 1.1 1.9 0.0 0.7 21.2 0.0 0.1 1.7 0.0 1.3
a9 3.9 2.2 20.3 15.0 6.0 0.3 0.3 1.1 2.0 0.0 0.7 20.8 0.0 0.1 1.7 0.0 1.2
50 3.6 2.6 20.1 15.4 6.7 0.3 0.3 1.2 2.0 0.0 0.7 20.0 0.0 0.1 1.8 0.0 1.4



ANEXO 111 - QUANTIFICACAO POR DIFRACAO DE RAIOS X - PILHAS 2019

PILHAS 2019 M. ite limenite  Rutile/Anatase Pyrochlore | Pyrochlore Il Calcite Dolomite Ankerite  Strontianite  Siderite Norsethite Fluorapatite | Barite Quartz Orthoclase  Microcline  Actinolite Tetraferriphlogopite Biotite Phlogopite
1 7.70 217 0.88 0.99 1.67 22.48 3.98 6.81 1.20 1.08 1.30 5.64 2.25 2.40 8.61 4.71 4.48 8.17 6.77 6.73
2 7.16 1.63 0.98 0.85 1.39 22.58 5.38 6.37 1.30 0.98 1.27 5.12 2.77 2.07 11.38 5.30 3.89 7.53 7.25 4.80
3 8.50 1.72 1.26 1.02 1.42 21.46 3.62 7.78 1.24 1.29 1.22 531 3.06 237 9.57 4.67 4.27 8.66 5.23 6.34
4 6.27 1.47 0.95 0.89 131 2218 4.82 7.94 1.29 0.96 116 4.69 3.27 2.20 11.05 5.66 4.21 7.96 5.78 5.97
[3 5.55 177 0.88 0.83 1.22 26.17 3.32 6.45 1.23 0.97 1.29 5.31 2.69 193 9.26 4.80 413 7.82 8.27 6.12
7 5.34 1.90 1.17 0.91 1.37 20.19 4.55 7.27 1.26 1.15 1.10 4.61 2.70 2.75 12.15 5.21 4.77 8.19 7.87 5.56
9 6.03 1.52 1.07 0.90 1.45 20.25 3.41 8.07 1.27 1.14 1.13 4.89 3.29 2.69 11.04 5.61 4.13 8.23 8.15 5.76
11 6.84 1.59 1.02 0.69 1.45 23.86 3.23 8.26 1.38 1.10 1.13 4.56 3.21 1.79 9.75 5.12 4.11 7.19 9.04 4.68
12 5.83 112 1.22 0.97 1.09 24.24 4.28 7.08 1.40 0.85 1.20 4.50 2.69 1.96 12.08 4.88 3.36 8.53 7.60 5.12
15 5.11 1.47 0.92 0.65 1.44 23.62 4.57 7.52 1.26 0.78 114 4.89 3.15 2.23 1211 5.56 4.27 5.78 6.14 7.41
16 5.75 1.60 0.96 0.61 1.22 23.47 4.27 7.62 1.40 0.92 0.91 4.73 3.18 1.61 11.18 6.47 3.98 6.42 8.35 5.38
17 5.98 2.18 1.00 0.72 1.55 23.64 4.19 7.41 1.22 1.08 1.03 5.34 3.02 2.10 9.93 4.99 4.29 6.72 7.64 597
19 4.97 1.41 0.92 0.83 1.24 28.55 3.78 7.84 1.39 0.84 1.21 4.67 2.70 217 9.46 4.33 4.24 6.38 7.35 5.72
21 6.29 211 1.20 0.76 1.41 20.17 4.22 6.11 1.15 0.92 1.08 5.27 2.51 2.87 13.79 5.87 4.52 7.31 7.11 5.34
23 6.13 1.53 0.99 0.84 1.30 19.71 4.54 6.66 1.29 1.00 1.22 5.01 291 2.48 11.18 6.44 4.44 7.65 8.62 6.07
24 5.10 1.50 1.27 0.96 1.28 2043 4.57 6.47 1.10 0.58 133 5.11 2.39 2.24 12.62 5.91 3.87 9.20 8.09 5.99
28 6.55 135 0.86 0.78 1.27 19.33 4.40 5.81 1.02 0.65 131 5.11 2.74 1.56 1217 5.98 3.48 9.62 10.55 5.46
29 5.37 2.15 0.94 1.13 1.21 25.02 4.19 6.45 1.26 0.58 1.44 4.54 2.56 1.83 9.25 4.20 3.06 7.83 8.99 8.02
30 5.16 1.43 1.19 0.98 117 26.04 3.42 7.01 1.62 0.89 1.29 4.43 2.80 2.62 10.26 4.48 3.77 7.69 8.05 5.71
31 5.40 1.25 1.03 0.93 1.30 25.74 3.90 7.36 131 0.85 1.26 4.70 2.87 2.08 10.28 4.64 3.79 7.89 6.31 7.11
33 6.33 2.30 1.08 0.94 1.27 23.57 4.10 5.58 112 0.56 1.50 5.23 1.86 1.96 11.24 4.77 3.69 7.75 8.55 6.59
35 6.21 171 0.99 1.03 111 22.45 4.45 5.47 1.22 0.58 133 4.73 1.83 1.67 12.36 4.50 3.67 8.78 8.40 7.51
36 6.62 2.15 1.02 0.74 1.23 24.05 4.51 6.27 1.35 0.80 118 4.77 2.59 1.95 11.34 4.52 4.30 6.99 8.22 5.40
37 7.46 2.46 0.99 0.86 131 23.13 4.19 7.21 1.22 1.16 1.07 4.89 2.84 1.77 8.56 3.97 4.73 6.89 8.94 6.37
38 7.12 1.68 1.03 0.94 1.50 21.14 4.37 6.88 1.21 0.95 1.26 5.52 2.83 1.93 10.06 4.79 4.57 7.11 8.98 6.13
39 6.01 1.96 1.17 0.71 1.15 20.50 4.51 6.75 1.20 1.05 0.98 4.37 2.73 2.37 14.28 5.47 5.25 6.06 8.73 4.76
42 6.91 2.24 0.97 0.98 1.41 18.69 4.00 8.50 1.15 0.88 112 4.30 3.08 2.35 11.98 5.59 4.18 7.22 7.28 7.17
43 6.28 1.52 0.99 0.69 141 22.84 4.65 6.53 1.30 1.02 1.00 4.16 2.96 2.01 12.06 4.43 4.84 7.07 7.97 6.29
4 6.15 0.99 1.22 0.80 1.54 20.76 3.95 7.34 131 0.99 1.22 5.10 2.74 1.87 12.52 5.41 4.76 7.43 833 5.59
a5 6.88 2.15 1.07 0.85 1.50 18.71 4.44 7.36 1.41 1.01 1.19 4.69 2.99 1.88 11.97 5.33 3.78 7.84 8.65 6.31
a6 7.47 1.71 0.95 0.72 1.46 23.84 3.61 6.84 1.22 0.70 1.24 5.62 2.50 1.54 10.24 4.65 3.68 7.60 831 6.10
a7 6.12 1.50 0.85 0.78 1.42 2131 4.90 7.14 1.25 1.02 1.29 5.23 2.87 1.75 9.18 5.99 3.90 8.50 8.61 6.39

48 8.05 1.91 1.06 0.76 135 16.36 3.38 6.65 1.28 1.20 0.87 4.42 3.02 1.79 12.77 3.82 3.38 12.55 10.98 4.41



PILHAS 2020

ANEXO IV — QUANTIFICACAO POR DIFRACAO DE RAIOS X — PILHAS 2020

Magnetite limenite  Rutile/Anatase Pyrochlore| Pyrochlore Il Calcite Dolomite Ankerite  Strontianite  Siderite Norsethite Fluorapatite | Barite Quartz Orthoclase  Microcline  Actinolite Tetraferriphlogopite Biotite Phlogopite
7.00 1.69 0.78 0.85 1.54 19.24 4.92 6.55 121 0.81 1.28 5.08 3.17 2.10 11.09 6.00 3.87 9.70 8.25 4.86
5.43 2.59 1.01 0.91 131 23.79 4.18 6.24 1.43 0.86 1.54 4.67 2.53 1.87 10.44 4.84 3.84 8.52 8.90 5.12
6.09 1.90 1.04 1.02 1.43 24.50 3.47 7.12 1.22 0.92 1.30 5.21 2.82 233 9.65 4.19 3.85 7.94 6.96 7.06
6.51 1.20 0.96 1.00 141 24.24 4.39 6.12 1.20 0.66 1.46 4.61 3.22 2.26 9.04 5.13 3.93 8.66 6.61 7.38
6.25 130 0.84 0.88 1.67 20.09 4.23 7.29 1.19 0.99 1.29 4.92 3.20 2.53 9.83 6.15 4.13 7.75 10.05 5.42
6.50 2.02 0.74 0.80 1.58 20.88 4.57 7.42 1.23 1.16 1.06 4.74 3.34 1.73 8.81 6.00 3.34 8.32 7.70 8.05
5.59 1.53 1.03 0.80 1.52 22.88 5.15 7.35 1.49 0.90 1.31 4.79 3.49 1.70 7.95 5.30 3.27 8.63 8.63 6.73
6.71 1.74 1.05 1.04 1.45 21.65 3.38 7.90 131 111 1.19 4.56 2.78 2.79 10.77 5.03 4.30 7.30 7.71 6.23
6.84 1.17 0.98 1.04 1.51 26.55 2.57 7.67 1.54 0.97 1.45 4.34 3.23 2.05 8.43 3.79 3.93 8.88 7.11 5.95
5.74 211 0.86 0.82 1.43 20.76 3.30 7.81 1.65 131 1.03 4.02 3.49 1.78 11.33 3.44 3.95 12.14 6.87 6.16
5.52 1.24 0.95 0.98 127 27.37 4.09 7.40 1.43 1.01 1.22 4.28 3.19 1.68 9.92 4.36 3.93 5.47 6.70 8.01
7.39 1.70 0.73 0.90 1.35 22.08 4.11 5.88 1.16 1.16 1.21 4.99 1.71 1.33 10.67 4.90 4.36 7.57 9.75 7.08
7.17 1.54 0.76 0.79 1.38 27.21 5.52 6.92 1.44 1.18 1.22 4.82 297 2.23 7.27 4.79 3.59 6.88 5.43 6.89
5.90 2.52 1.10 0.85 1.64 19.81 4.36 7.56 1.42 1.19 1.32 3.84 3.13 2.30 9.81 4.02 3.95 8.81 9.78 6.72
7.05 1.83 0.96 0.77 1.22 23.82 4.27 7.08 1.32 0.88 1.39 5.46 311 1.81 9.39 4.49 3.52 7.41 6.96 7.28
7.80 237 0.87 0.72 1.38 24.61 4.23 7.17 1.29 1.02 1.10 4.99 3.57 2.09 7.67 5.04 3.57 7.49 6.43 6.61
8.12 1.93 0.81 0.83 135 20.92 4.24 5.79 1.07 0.59 1.52 6.39 242 1.42 8.04 5.49 3.69 8.14 9.52 7.71
6.60 1.66 1.06 1.00 1.23 21.65 4.82 6.14 1.55 0.95 1.29 4.79 3.43 2.68 9.11 4.77 4.07 8.04 6.83 8.35
6.46 1.60 0.63 1.02 1.25 21.73 3.80 6.29 1.09 0.80 1.44 4.86 297 2.09 11.08 5.68 4.09 8.86 7.14 7.14
6.70 1.84 0.94 0.76 151 23.87 3.51 7.67 1.25 0.76 1.62 5.45 3.16 1.73 8.66 4.10 3.83 7.31 7.71 7.62
7.03 117 0.98 0.82 1.52 2535 3.90 7.47 1.25 0.84 1.44 6.01 2.65 1.44 7.49 4.52 3.28 7.28 9.47 6.08
5.95 1.49 0.84 0.83 1.41 21.39 4.59 7.60 1.15 1.10 1.25 5.28 3.25 1.76 9.61 5.10 3.42 7.53 10.93 5.53
5.97 1.73 1.27 0.90 1.23 21.98 3.45 6.78 1.33 0.89 1.31 4.52 3.49 3.16 11.20 5.76 4.70 6.08 7.89 6.37
6.16 1.90 1.12 1.04 1.40 21.74 1.19 9.09 1.15 1.14 1.14 5.60 2.98 2.67 11.18 4.68 4.33 6.24 8.62 6.65
6.34 1.87 1.56 0.88 1.50 20.72 3.64 9.22 1.68 1.29 1.19 511 3.59 294 9.67 4.27 4.19 7.87 7.13 5.35
6.32 1.95 0.83 0.71 1.28 25.17 4.69 6.58 1.14 0.92 1.36 4.63 2.70 1.57 10.44 4.62 4.11 6.82 9.27 4.89
7.17 1.01 0.77 0.84 151 24.52 3.51 7.12 1.27 0.71 1.37 5.25 3.69 1.82 10.48 4.44 3.95 6.97 8.37 5.24
6.53 1.07 1.27 0.79 1.55 22.78 3.57 8.64 1.47 0.89 1.25 6.10 3.50 2.24 10.45 4.24 3.16 7.66 5.90 6.96
7.21 1.17 0.93 0.61 1.20 22.70 4.06 6.19 1.30 0.84 1.25 5.13 3.19 2.56 12.06 4.92 3.93 7.19 6.18 7.39
6.62 1.86 0.75 0.92 1.52 21.67 4.21 7.66 1.18 0.92 1.28 4.74 3.22 2.32 10.07 5.23 3.94 8.11 6.47 7.31
6.82 1.12 1.08 0.80 1.52 24.87 4.14 8.30 1.50 1.19 1.33 5.24 3.13 1.80 9.76 4.02 4.36 6.77 6.64 5.60
5.75 1.65 0.90 0.93 1.42 23.06 4.17 7.23 1.30 0.85 1.30 5.18 3.07 1.95 10.40 4.72 431 8.59 6.53 6.69
5.59 0.98 1.10 0.72 1.44 20.34 4.29 8.66 1.57 1.42 1.13 4.83 3.61 231 12.43 5.25 4.58 7.11 7.10 5.57
6.15 1.00 1.07 0.83 1.14 23.23 4.05 7.97 1.35 0.87 1.24 5.16 3.27 1.84 10.80 4.75 4.58 6.42 8.02 6.26
6.60 2.12 1.06 0.92 1.07 23.58 4.48 6.80 1.25 0.79 1.44 5.28 2.54 1.93 9.01 4.82 3.63 6.90 8.35 7.45
6.43 1.19 0.74 0.91 141 23.01 4.65 7.66 1.29 1.06 1.31 5.54 3.55 3.02 9.55 5.66 3.93 6.51 6.16 6.44
5.63 151 0.96 0.99 1.19 21.91 4.64 5.55 1.12 0.93 1.32 5.09 2.77 1.66 11.89 5.05 4.28 7.57 7.59 8.36
6.30 2.25 1.04 0.65 132 24.16 4.72 7.28 1.28 0.86 1.20 4.44 3.32 1.74 10.48 4.93 3.39 6.64 7.14 6.86
5.91 1.50 1.12 0.77 1.39 20.86 4.36 8.63 1.51 1.29 1.10 4.52 3.84 2.65 10.18 5.51 4.76 7.15 7.40 5.57
5.95 1.27 1.06 0.87 1.16 24.06 4.29 7.79 1.48 1.15 1.36 4.70 3.06 1.82 9.96 4.69 3.82 7.52 8.04 5.96
5.75 1.14 1.11 0.78 111 23.47 4.70 8.93 1.52 1.14 1.22 4.69 3.58 2.01 9.61 4.56 3.61 7.80 7.86 5.42
6.09 1.42 0.86 0.80 1.50 23.25 5.05 7.43 136 0.84 1.28 4.90 3.29 2.65 10.91 4.79 4.00 6.24 7.85 5.50
7.58 1.67 0.87 0.71 1.57 23.51 4.49 6.42 1.33 1.23 1.27 4.95 3.04 1.80 9.87 4.74 3.84 6.57 8.87 5.67
6.26 1.37 0.85 0.79 1.22 21.30 2.98 7.11 1.34 1.06 1.01 4.27 2.68 1.58 10.99 3.15 4.13 11.55 10.04 6.31
8.04 1.60 1.01 0.62 136 26.67 4.00 5.76 1.05 0.82 0.99 5.22 2.63 1.74 10.46 4.07 3.72 5.76 7.62 6.89
6.68 0.95 0.93 0.73 1.79 23.18 4.70 5.60 1.47 1.23 1.48 5.57 3.08 1.15 8.67 3.77 248 10.35 10.19 6.02



ANEXO V - RECUPERACAO DE Nb,0Os - PILHAS 2019

Pilhas RECUPERAGAO Nb,0;

2019 Deslamagem Flot. Silicatos  Flot. Carbonatos Sep. Magnético  Flot. Ni6bio Global
1 94.4 94.3 90.0 96.9 88.1 68.4
2 90.9 96.5 98.7 97.1 87.8 73.7
3 90.3 92.1 87.7 96.1 78.2 54.8
4 93.6 97.1 97.1 95.0 80.0 67.1
6 91.7 95.1 95.7 96.9 85.8 69.4
7 90.9 94.7 93.7 96.5 89.0 69.2
9 93.7 92.6 86.6 98.2 86.9 64.2
11 92.4 95.3 92.6 96.3 77.4 60.9
12 92,5 95.2 91.9 96.0 85.6 66.5
15 91.6 97.2 938.3 96.5 87.0 73.5
16 92.1 95.5 88.7 96.5 79.0 59.5
17 86.3 91.8 90.0 97.2 88.1 61.1
19 90.1 98.5 87.2 96.8 75.2 56.2
21 88.8 94.2 94.3 96.8 80.6 61.6
23 84.5 92.6 94.7 97.2 82.2 59.3
24 91.7 96.1 96.5 96.9 75.8 62.5
28 91.2 96.7 87.6 96.8 80.6 60.3
29 92.8 97.9 82.2 96.9 753 54.5
30 88.7 96.7 90.5 97.2 65.5 49.4
31 90.5 98.0 90.2 97.0 78.6 61.0
33 93.4 92.3 96.6 95.7 91.1 72.6
35 93.3 97.1 85.2 97.0 73.0 54.6
36 92.6 90.4 89.4 96.1 74.9 53.9
37 93.2 92.0 90.0 95.6 56.3 41.5
38 93.5 96.8 91.4 97.2 70.2 56.4
39 90.5 92.8 90.5 97.1 55.9 41.2
42 93.2 94.3 91.0 96.1 75.5 58.1
43 93.7 96.7 89.4 96.9 64.9 50.9
a4 92.9 93.7 90.5 96.8 84.7 64.6
45 93.4 96.3 91.9 97.6 87.6 70.7
46 93.3 96.0 89.1 96.2 85.1 65.3
a7 93.6 95.0 87.5 96.7 82.5 62.0

48 93.6 95.5 90.1 96.5 69.8 54.2



ANEXO VI - RECUPERACAO DE Nb,0s - PILHAS 2020

Pilhas RECUPERAGAO Nb205

2020 Deslamagem Flot. Silicatos Flot. Carbonatos Sep. M. ético Flot. Niobatos Global
1 92.6 97.1 87.7 96.9 73.4 56.1
3 93.3 97.0 88.5 96.4 65.9 50.9
4 92.5 97.8 93.6 98.0 69.3 57.5
5 94.6 91.8 89.9 95.6 86.9 64.9
7 92.8 92.3 87.6 97.6 87.9 64.3
8 93.8 91.1 94.3 97.7 88.5 69.6
9 94.8 96.5 80.0 98.5 75.6 54.5
10 93.8 96.6 94.7 98.4 74.5 63.0
12 94.3 93.5 85.4 98.0 87.1 64.3
13 94.4 91.6 82.2 94.3 61.2 41.0
14 92.4 96.5 87.4 97.8 70.5 53.8
15 94.6 98.3 89.2 93.5 75.2 58.4
16 93.5 95.7 79.2 98.0 65.0 45.2
17 93.1 94.7 81.7 97.3 84.0 58.8
18 93.3 98.2 90.6 98.1 69.0 56.2
19 92.5 95.1 92,5 98.5 81.4 65.3
20 93.7 96.1 92.6 97.4 66.4 53.9
21 91.6 93.7 94.5 98.1 70.7 56.2
22 93.4 92.6 92.4 97.6 75.3 58.8
23 92.9 90.5 95.7 97.8 86.6 68.1
24 93.8 94.4 94.1 97.3 77.0 62.5
25 91.4 92.4 78.8 97.2 74.0 47.9
27 90.6 89.2 90.6 98.3 329 23.7
28 93.0 96.4 90.7 97.7 80.5 63.9
29 93.5 88.4 93.7 98.0 79.1 60.0
30 95.5 91.8 85.6 97.8 78.6 57.7
31 93.6 96.8 90.4 98.5 85.6 69.1
32 94.2 95.4 96.5 98.6 53.8 46.0
33 93.6 96.2 94.2 96.3 77.8 63.5
34 92.7 95.6 95.9 97.9 84.9 70.6
35 93.1 95.5 95.3 95.3 72.7 58.7
36 94.1 92.5 95.1 98.3 67.3 54.7
37 96.3 96.4 98.0 97.8 41.9 37.3
38 93.9 95.6 94.0 97.6 82.9 68.2
39 92.4 95.2 89.2 98.0 84.6 65.0
40 92.3 95.9 88.5 97.3 76.3 58.1
41 93.2 91.0 96.5 98.4 74.4 60.0
42 93.9 93.4 95.6 98.1 73.9 60.8
43 93.2 95.5 95.4 98.3 87.8 73.3
a4 93.9 93.8 94.4 97.0 86.6 69.8
45 95.0 97.4 98.1 98.8 61.3 55.0
46 93.3 81.8 93.0 98.3 76.9 53.7
47 93.7 92.4 91.9 96.1 94.0 71.9
48 94.3 94.3 94.4 98.2 85.4 70.4
49 94.9 95.7 87.5 96.3 89.5 68.5

50 91.6 97.4 95.8 97.9 73.6 61.6



