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RESUMO

A grafite € um material de elevado interesse tecnoldgico, e Mogambique possui importantes
reservas deste recurso na provincia de Cabo Delgado e Niassa. A grafite é aplicada em reactores
nucleares, aeroespaciais, materiais avancados, na manufactura de baterias, revestimento
condutivo, revestimento de fundicdo, materiais de friccdo, células de combustivel, junta e
vedagdes, producdo de aco e ferro, producdo de materiais na industria de vidro, producdo de
refractarios, entre outros. O minério da grafite é geralmente acompanhado de minerais da ganga,
0 que ndo permite a sua utilizacdo directa, sem um tratamento prévio. O estudo explorou a
possibilidade da utilizacdo de 4gua como meio de concentracao da grafite, para reduzir o uso dos

produtos quimicos agressivos que contaminam o meio ambiente.

O processo consistiu em suspender 0 minério em agua, agitar, deixar a suspensao em repouso e
depois decantar para recolher a grafite (pura) no sobrenadante. Os materiais, minério, a grafite
concentrada, o residuo e as aguas residuais foram caracterizadas por difrac¢do de raios-X (XRD),
microscopia electronica de varedura (SEM), fluorescéncia de raios-X (XRF) e espectroscopia de

emissao dptica por plasma inductivamente acoplado (ICP-OES).

Os resultados mostraram que o0 minério é composto essencialmente por grafite e quartzo. Os
resultados de XRF mostraram teores elevados de Si, Al, Fe, K, S e Zn, para além de outros
elementos em quantidades menores e traco. A grafite concentrada nas condi¢fes Optimas, racio
solido:liquido de 0,01 g/mL, tempo de agitacdo de 180 minutos a 4000 rpm, usando minério com
tamanho < 88 um e um tempo de repouso da suspenséo de 48 horas, produziu um concentrado
com teor de carbono fixo de 88,9%, teor ligeiramente inferior ao padrdo de comparacdo usado
(90,8%), grafite concentrada na fabrica. Contudo a quantificacdo da grafite pelo método de XRD
mostrou que o teor da grafite na amostra produzida neste trabalho era superior ao do padrao,
sugerindo que o método pode ser usado para fins industriais. A presenca de Al, Fe, K, S, Cae Zn
depois da concentracdo da grafite sugere que talvez seja necessario acidificar ligeiramente a dgua

da suspensdo para auxiliar na dissolucdo dos metais da ganga.

Palavras-chaves: Avaliacdo, Flotacdo da Grafite Natural de Balama.
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1. Introducéao

A grafite natural € um mineral de elevada importancia econdmica e industrial, € aplicado
tradicionalmente na producdo de lapis, eléctrodos para a electroquimica, na fundigéo e na industria
de lubrificantes. Modernamente a grafite € aplicada nas bactérias de automoveis eléctricos, em
sistemas de producédo de energia nuclear, em dispositivos de armazenamento de energia e como
matéria-prima para a producdo de grafeno, um material que abriu novas fronteiras para aplicacao
da nanotecnologia em diversas areas (Campanaro & Gongalves, 2025). Devido a estas multiplas
aplicacOes, a procura pela grafite estd a aumentar consideravelmente. Contudo, a aplicacdo da
grafite estd dependente da sua purificacdo, que determina o valor, 0 mercado e finalmente a sua
aplicacdo (Yadav et al., 2025).

A aplicacdo da grafite tem sido feita por diversos métodos que incluem flotacéo, lixiviagdo acida,
ustulacdo alcalina, ustulacdo por cloracéo, purificacdo térmica e purificacdo termoquimica em alta
temperatura (Chelgani et al., 2016; Ghosh, 2024; Mustika et al., 2019; Mustika et al., 2021;
Vasumathi et al., 2023). Dentre estes métodos, a flotacdo é aquela que € usada como método de
pré-concentracdo, permitindo que sejam atingidos niveis de concentracdo da grafite na ordem de
80 a 90% de carbono. Niveis de concentra¢des mais elevados (acima de 98%) sdo atingidos usando

métodos adicionais (Silva, 2019).

Método de flotacdo actualmente usado na inddstria, para além da agua, sdo aplicados compostos
quimicos como sulfatantes, depressantes e espumantes, destinados a melhorar a eficiéncia do
processo de flotagdo (Chelgani et al., 2016). A presenca destes reagentes é vista como inimiga do
ambiente, havendo a necessidade de procurar formas de tornar o processo mais ambientalmente

aceitavel (Kumara et al., 2021).

Mocambique possui importantes reservas de grafite na provincia de Cabo Delgado, distrito de
Balama, Ancuabe e Montepuez. Estas reservas, tal como outras fontes da grafite, apresentam
impurezas geralmente de mica, quartzo, feldspatos e carbonatos que precisam ser reduzidas, ou
mesmo elimina-las, para que seja aplicada ou ainda seja introduzida em outros métodos de

purificacdo para atingir os niveis de pureza desejados (Chelgani et al., 2016; Ghosh, 2024).



Kumara et al. (2021) propds um novo método de purificacdo da grafite em que ndo sdo aplicados
coadjuvantes quimicos no processo de flotacdo. O processo consiste essencialmente no uso da
agua como meio de suspensdo do mineral. Trata-se de um processo ambientalmente seguro e ndo
gera residuos perigosos. Assim, o trabalho pretende verificar a aplicabilidade deste processo de
Kumara et al. (2021) na purificacdo da grafite de Balama, através da optimizacdo dos parametros

da sua aplicacéo.

1.1 Objectivos

1.1.1. Geral
> Avaliar a aplicabilidade do processo de flotagdo com dgua sem coadjuvantes (processo de

Kumara) na purificacdo da grafite de Balama.

1.1.2. Especificos

> Determinar a composi¢do mineralédgica e quimica da grafite de Balama;

> Determinar as condicdes de aplicacdo da flotacdo sem coadjuvantes através da avaliacdo
do efeito do tempo de agitacdo, racio sélido/liquido, tempo de repouso, velocidade de
agitacdo e tamanho das particulas;

> Determinar a composi¢do quimica e mineral6gica da grafite produzida pelo método.

1.2. Justificativa
A actividade de mineracao € reconhecida como de elevado impacto ambiental. Todavia, o elevado
indice de rejeitos gerados durante o processo produtivo e a quantidade de carga movimentada,
permite a emissao de maior quantidade de poluentes para a atmosfera, prejudicando assim a satde
humana. Portanto, os sectores de mineracdo actualmente enfrentam grandes desafios através da
adopcdo de novas tecnologias para reducdo dos impactos ambientais causados pelas industrias.
Esses desafios sdo capazes de atender os requisitos de desenvolver operacfes cada vez mais
eficientes para reduzir danos ambientais. Neste trabalho, desenvolveu-se uma técnica que permite
optimizag&o, controle e redugdo do uso dos produtos quimicos no tempo das opera¢6es do minério,
de modo a atender a necessidade do meio ambiente e desenvolver operagfes cada vez mais

eficientes.



1.3. Metodologia

O presente trabalho foi realizado por meio da recolha das informacdes de seguinte metodologia:

e A pesquisa bibliogréfica consistiu na recolha das informacGes gerais sobre aspectos
relacionados com o desenvolvimento da purificacdo da grafite natural e com o respectivo
processo de producao.

e Outra etapa consistiu no tratamento da amostra (trituragdo e separacdo mecanica),
realizacdo dos ensaios laboratoriais (processo de agitacdo e separacdo dos cristais),
tratamento dos resultados e elaboracdo do trabalho final.



2. Revisdo bibliografica

A grafite € uma das trés formas alotropicas do carbono. A base da formac&o da grafite € o carbono
puro, que também forma o diamante (natural) e o fulereno (artificial) (Santos, 2018). Este mineral
raramente € encontrado na natureza na forma pura; sempre ha uma parcela de impurezas na sua

composic¢do, como sulfeto, 6xidos de ferro ou outras substancias (Belém, 2018).

Grafite € um mineral cinzento-escuro, metélico e macio, que ocorre na natureza em forma de
cristais hexagonais com estrutura em camadas. E também chamado de chumbo negro —
nomenclatura usada pelos cientistas. A palavra grafite tem origem no termo grego graphein que
significa escrever. Esse material € um alotropo do carbono que pode ser definido como
sobreposicdes de folhas de grafeno unidas por interaccdes fracas do tipo forcas de Van der Waals
(Saturnino, 2019).

2.1. Pequena histéria da descoberta da grafite do distrito de Balama

A grafite em Mogambique, foi inicialmente descoberta no distrito de Balama em Cabo Delgado,
pela primeira vez em 1893 por John Furman, um engenheiro ge6logo que trabalhava em Nyassa
Company, uma das empresas majestaticas concessionarias de terras. No seu relatorio, John Furman
declarou que: “a norte de Mualia descobri os maiores depositos da grafite, de excelente qualidade”,
estendendo por vérias milhas de comprimento e agregado mais de 700 pés (214 m) de espessura.
A Nyassa Company foi constituida como uma empresa portuguesa mas era parcialmente detida
por interesses britanicos e franceses. A empresa foi concedida uma carta, para estabelecer o
desenvolvimento econdmico e administrar os territérios arrendados (provincia de Cabo Delgado,

bem como ilhas ao longo da costa mogambicana) pelo governo Portugués (Igbinigie, 2013b).

Em 2011, a Twigg Mining & Exploration Lda, uma subsidiaria de Syrah Resources Limited, propde
0 desenvolvimento de uma mina da grafite no distrito de Balama em Cabo delgado. Em Dezembro
do mesmo ano, a Syrah adquiriu 100% da propriedade do Projecto da Grafite de Balama e realizou
perfuracdes de pocos para pesquisa da grafite usando brocas de diamante para definicdo de
recursos de forma a estabelecer a viabilidade do recurso da grafite o qual apresenta um potencial

muito forte para se desenvolver uma operacdo mineira (Zide, 2015).



2.2. Caracteristicas da grafite natural

A grafite natural encontra-se nas formas: laminar, agregada em flocos (flake) e disseminada nas
rochas xistosas. O mineral também ocorre em veio e exibe uma estrutura folheada ou fibrosa. A
grafite € um mineral preto lustroso que cristaliza no sistema hexagonal, com sistema romboédrico.
Os cristais ttm a forma tabular de seis faces, que sdo normalmente estriadas. As folhas tém
clivagem basal perfeita e sdo opacas. Quando bem cristalizadas, possuem brilho metélico,
enquanto o material amorfo é preto terroso (Sampaio et al., 2008). Boas condutividades eléctricas
e térmicas sdo obtidas nas camadas devido a ligacdo metalica no plano que permite electrdes

deslocalizados livres capazes de se mover na direccdo do plano (Zhao, 2022).

A grafite apresenta essas propriedades condutoras devido a presenga de electrdes m conjugados
(Saturnino, 2019). Os planos bidimensionais da grafite sdo chamados de grafeno, como mostra a
Figura 1. Portanto, na direcgdo perpendicular, a condutividade térmica e eléctrica ndo € alta. 1sso
ocorre porque as camadas sdo conectadas por meio de forcas de Van der Waals, que séo fracas
(Zhao, 2022).
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Figura 1: Representacdo das folhas de grafeno empilhadas unidas por interac¢des de Van der Waals
(Saturnino, 2019).

2.3. Classificacdo da grafite

A grafite pode ter origem natural ou artificial, sendo que na forma natural pode apresentar de
diferentes formas fisicas. O mineral pode ser classificado em trés tipos comerciais, conforme

ilustrado na Figura 2 (Saturnino, 2019).



Figura 2: Amostras da grafite em flocos (A), grafite de veio cristalino (B) e grafite amorfa (C) (Jaraet al.,

@
L4

24.

2019).

Grafite em flocos — apresenta empilhamentos de folhas de grafeno (Saturnino, 2019). A
concentracdo de carbono no minério pode variar entre 3 a 18%. As impurezas sao
usualmente, minerais comuns de rochas meta-sedimentares, tais como: quartzo, feldspato,
mica, anfibola e granada (Brito et al., 2018).

Grafite em veio cristalino — esta é a tnica forma natural do carbono, também chamada de
lump ou grafite altamente cristalina. Encontrada em veio cristalinos bem definidos ou
acumulada em pacotes ao longo dos contactos intrusivos entre pegmatitos e calcério (Brito
et al., 2018). Este tipo de grafite € o mais raro, mais valioso e com a melhor qualidade de
grafite natural (Saturnino, 2019). As impurezas incluem: quartzo, feldspato, pirite,
piroxénio, apatite e calcite (Brito et al., 2018).

Grafite amorfa — formada pela metamorfismo térmico do carvdo (Saturnino, 2019). A
grafite amorfa apresenta caracteristica duma aparéncia preta terrosa e € macia ao tacto. Os
depdsitos dessa forma do mineral foram formados por metamorfismo de contacto,
enquanto outros sdo provavelmente resultados da dinamica (regional) do metamorfismo.
A natureza e a quantidade das impurezas dependem da rocha que deu origem ao jazigo
(Brito et al., 2018).

Minério da grafite na natureza

A concentracdo da grafite natural nos minérios, depende da geologia da zona. Apesar do teor de

carbono na grafite comercializada no mercado serem considerados a cerca de 90 — 99,8% a sua

pureza natural esta frequentemente no limite inferior desta gama devido a presenca de minerais de

ganga que estdo naturalmente associados aos veios da grafite. Além disso, a pureza da grafite

natural varia de local para local no mesmo depdsito e a presenca de impurezas indesejadas diminui
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a qualidade (Kumara et al., 2021). A remocao de quaisquer impurezas dentro da estrutura da rede
ajuda a obter um material da grafite altamente purificado para aplicacdes tecnoldgicas de ponta
(Jaraetal., 2019). Portanto, o desenvolvimento de uma técnica do processo de purificacdo simples,
de baixo custo, escaldvel e amigo do ambiente € muito importante e viavel para uma melhor

utilizacao industrial da grafite natural (Kumara et al., 2021).

Geralmente, em muitas zonas, 0os minérios de grafite naturais possuem teores do carbono que
variam de 3 a 18% (Bernardes, 2018). Os minérios de grafite de Mogambique, principalmente
minérios da grafite de Balama em Cabo Delgado, possuem teores que variam de 4 a 18%
(Igbinigie, 2013). De modo geral, o minério da grafite natural apds ser lavrado, € concentrado em
produtos cujo teor de carbono fixo varia de 65.5 a 99.9% (Saturnino, 2019).

A Figura 3 abaixo, mostra as imagens do minério da grafite de Balama. A geologia do deposito do
minério de Balama é extremamente dominada por minerais metamorficos com mineral de argila,
anfibdlico e conteldo de granada dentro de uma matriz de silicato e enriquecida em metais de
diversos elementos. Quase todos metais comuns, como Au, Ag, As, Ba, Fe, Cu, Cr, Zn, L, Co, C,
Mo, Ni, Pb, V, W e Y estdo acima das concentracGes médias da crusta. Portanto, esta formacao
dos depdsitos que permitiu a concentracdo de metais, explica por que razao a regido da area de
Balama é de alto valor econdmico (Coller, 2014).

Figura 3: Recursos de minério da grafite de Balama.



2.5.

Fontes da grafite

Geralmente, existem trés fontes principais da grafite:

2.6.

A grafite natural é extraida directamente de minas. Esta é a fonte mais importante de
materiais da grafite hoje, mas muitas vezes contém muitas impurezas e é dificil de ser
aplicada directamente (Zhao, 2022)

A grafite sintética é obtida em alta temperatura, acima de 2800°C em um processo de
grafitizacdo dos materiais industriais. As principais matérias-primas para a producéo
industrial em larga escala de grafite sintético sdo o coque de petroleo calcinado e o piche
de alcatrdo de carvao (Zhao, 2022).

Bio-grafite (grafite derivada da biomassa) é obtido principalmente por pirélise e
grafitizacdo catalitica de alta temperatura de materiais organicos. Este método moderno de
producdo da grafite € obtido a partir de varios tipos de materiais de biomassa como madeira,
celulose, entre outras. Os principais componentes das impurezas provém de duas partes:
uma parte sao os oligoelementos contidos na biomassa e a outra parte é o elemento metalico

catalisador adicionado no processo de grafitizacdo (Zhao, 2022).

Meétodo da concentracéo da grafite natural

Quando a grafite natural é extraida do mineral, o seu teor de carbono é geralmente baixo (que

variam

passar

de 3 a 18%) (excepto para grafite de veio). Portanto, a producdo da grafite natural precisa

por diversos processos de enriquecimento e remocgdo das impurezas, que incluem

principalmente as etapas de britagem, tratamento e refino da grafite. Actualmente muitas

tecnologias foram desenvolvidas e aplicadas para remover as impurezas (Zhao, 2022):

Meétodo de flotacdo: a flotacdo é um processo de separacdo e concentracdo baseado nas
diferencas das propriedades fisico-quimicas das interfaces (Florena et al., 2016). Este
método consiste na introducdo de bolhas de ar a uma suspensdo de particulas (Massi et al.,
2008). No processo de flotagdo, 0 minério € misturado com a solugdo em um recipiente,
formando uma polpa sob agitacdo. Ao se injectar ar no interior da polpa agitada, ocorre a
formacdo de bolhas de ar no interior da mesma polpa. As particulas hidrofébicas, ao
entrarem em contacto com as bolhas de ar, ficam aderidas nas bolhas e sdo arrastadas para
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a superficie. As particulas hidrofilicas ficam remanescentes na polpa em agitacdo (Diniz,
2013).
Método de alta temperatura: este método baseia-se na transferéncia de calor por
conducéo, conveccdo e/ou radiacdo (infravermelha e microondas) mas nos recipientes que
estdo sendo processados dentro da autoclave, essa transferéncia faz-se por meio de dois
processos (Silva, 2018):

% Aquecimento por conducdo, que consiste na transferéncia directa do calor de

particulas por contacto, a partir das paredes do recipiente,
% Aguecimento por convecgéo, baseia-se na transferéncia de calor pelo movimento

da massa das particulas aquecidas por um fluido como o ar, vapor ou agua.

Método de purificacdo de alta temperatura pode obter grafite de maior pureza. A desvantagem

deste método decorre de enorme consumo de energia necessaria e poluicdo ambiental (Sampaio et
al., 2005).

Meétodo da concentracdo gravitica: concentracao gravitica € um processo pelo qual as
particulas de diferentes densidades, tamanhos e formas sdo separadas uma das outras por
accdo da forca da gravidade ou por forca centrifuga. Este método baseia-se na diferenca de
densidade existente entre 0s minerais presentes, utilizando-se um meio fluido (agua ou ar)
para efectivar a separagdo/concentracao (Souza, 2013).
Meétodo da separacdo magnética: separacdo magnética € uma técnica empregada no
processamento mineral do sector da mineragdo que visa a separagao e/ou concentracao de
minerais que apresentam diferentes respostas a0 campo magnético associadas as espécies
mineraldgicas individualmente. Este método baseia-se nas variagdes relativas de tamanho
e composicao. Essa separagdo é obtida pela mudanca no fluxo de particulas através de
pecas apropriadas de equipamento que sdo denominado separador, que possuem
caracteristicas magnéticas. Neste processo, uma determinada forca é aplicada nas
particulas que, em funcdo de diferentes propriedades como tamanho, forma e densidade,
séo afectado de modo que a intensidade, resulta na separacdo das particulas (Mendes et al.,
2021).
Método electrostatico: o principio da separacéo electrostatica, baseia-se no facto de que
0s minerais de um determinado minério podem receber cargas superficiais, quando
9



submetidos a um campo eléctrico. Os minerais podem obter cargas positivas ou negativas,
dependendo das condi¢des da electrizagdo dos mesmos. Uma vez carregadas, as particulas
minerais percorrem trajectorias distintas ao atravessarem uma determinada regido do
espaco, na qual h4 um campo eléctrico. Este principio € muito usado na separacdo de

minerais (Sampaio et al., 2005).

2.7. Aflotacdo

A flotacdo € um método da separacdo em que determinadas particulas sélidas desejadas, presente
em um meio liquido, sdo separadas e arrastadas para a superficie atraveés de bolhas de ar,
precipitando-se minerais indesejados no fundo do recipiente. Isto ocorre através da manipulacéo
das propriedades fisico-quimicas de superficies das espécies solidas presentes (Santana, 2007). O
principio é a hidrofobicidade da grafite nos planos de clivagem devido a sua baixa energia
superficial. A medida da sua hidrofobicidade superficial é principalmente o angulo de contacto da
grafite no sistema ar-agua-mineral, que depende do pH da solucéo e do processo do tratamento da
superficie (Zhao, 2022).

O sistema de flotacdo contempla a presenca de trés fases: fase solida — que representa material a
separar; fase liquida — que representa a agua e fase gasosa — a parte do ar que arrasta as particulas
da grafite para a superficie. O processo de flotagdo apresenta-se em trés formas (Santana, 2007):

% Flotacdo em O6leo: Baseia-se na afinidade natural que alguns minerais apresentam por
6leo. Deste modo, em misturas de agua-6leo, estes minerais sao separados passando da
interface 6leo-agua para a fase oleosa, enquanto 0s minerais de ganga permanecem na
fase aquosa.

% Flotacdo pelicular: Este processo consiste na separacdo de minerais por meio da dgua
pura, aproveitando-se as suas propriedades hidrofobicas. O método baseia-se em fazer
com que 0 minério seco moido seja colocado em contacto com a agua, em que as
particulas de interesse flutuadas sdo descarregadas na parte superior.

% Flotacdo por espuma: Consiste na adesdo do mineral a uma bolha do ar, isto é, para que

as particulas minerais que flutuam deve tornar-se selectivamente hidrofdbico.
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2.8. Processo simplificado de purificacdo da grafite natural (processo de
Kumara)
Quando a grafite natural é extraida do mineral, o seu teor de carbono é geralmente baixo (excepto
para grafite de veio). A presenca de impurezas (Si e Al) impede o fluxo de electrdes e reduz a
condutividade da grafite, diminuindo a sua pureza e qualidade. Portanto, a producdo da grafite
natural precisa passar por diversos processos de enriquecimento e remocdo de impureza, que

incluem principalmente as etapas de britagem, processamento e refino da grafite (Zhao, 2022).

A Figura 4 mostra o diagrama de fluxo do processo de purificagdo de Kumara, usando fotografias
em cada etapa. Amostras grosseiras de cada variedade foram quebradas em pequenos pedacos e
trituradas em moinhos de bolas por 20 minutos para formar grafite em p6. Uma porcéo de 5 g da
fraccdo de tamanho de particula inferior a 63 pm foi adicionada a 500 mL de 4gua desionizada,
em temperatura ambiente, enquanto agitava-se continuamente. As particulas finas da grafite séo
entdo dispersas na solucdo e as particulas mais grossas assentam no fundo do recipiente. Uma
vareta de vidro foi mergulhada na suspensao e a suspensdo foi agitada girando a vareta de vidro
em torno do eixo vertical. Entdo, as particulas finas movem-se para cima com as bolhas de ar

geradas e flutuam na superficie da &gua (Kumara et al., 2021).

Sri Lankan vein

graphite

(a) flakes of radial
graphite

(b) flakes of striated
graphite

e .
(c) needile-platy Small chips of graphite
graphite P grapni Ball-milling for 20 min.

Powdered graphite
powder (PG)

Floated graphite (FG) powder Stirring in de-ionized
water using a glass rod

Figura 4: Fluxograma do processo de obtencdo da grafite por meio de flotagdo (Kumara et al., 2021).
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2.9. Velocidade de agitacao

Uma particula cai com velocidade uniforme (velocidade terminal) no seio de um fluido quando as
forcas de impulsdo e de atrito a que a particula esta sujeita igualam a forca da gravidade. A
transformacédo do valor da velocidade uniforme (ou velocidade de sedimentacdo) no valor do
didmetro da particula depende de mdltiplos factores, nomeadamente do nimero de Reynolds, do
atrito, do factor forma, das correntes de conveccdo induzidas no fluido, das interaccdes entre as
particulas, da rugosidade da superficie das particulas, do efeito de parede entre outros. As duas leis
tedricas fundamentais que traduzem a queda das particulas séo: a lei de Stokes, que se baseia no
principio de que uma esfera, ao cair no seio de um fluido, esta sujeita a actuacdo de duas forcas de
sinal contréario: a da resisténcia Ry, devido a viscosidade do fluido e a forca da gravidade, cuja
actuacdo é moderada pela impulsdo e a lei do Impacto de Newton. No caso de particulas sélidas
em queda no seio de um fluido em repouso, podem afirmar que, quando a particula entra em
velocidade uniforme, a forca de arraste é igual a forca da gravidade, sendo portanto, nula a
resultante das forgas que actuam sélido. Entdo, a particula fica animada de movimento uniforme
(Dias, 2004).

2.10. Influéncia do tamanho das particulas

A andlise granulométrica consiste na determinacdo das dimensdes das particulas que constituem
as amostras e no tratamento estatistico. Basicamente, o que é necessario fazer, é determinar as
dimensoes das particulas individuais e estudar a sua distribuicdo, quer pelo seu peso de cada classe
dimensional considerada, quer pelo seu volume, quer ainda pelo nimero de particulas integradas
em cada classe. A andlise das dimensbes das particulas é importante pois permite deduzir
indicagOes preciosas sobre a proveniéncia (normalmente sobre a disponibilidade de determinados
tipos das particulas e sobre as rochas que Ihes deram origem), sobre o transporte e sobre 0s
ambientes de posicdo. Assim, para efectuar a descricdo adequada de um sedimento, torna-se
necessario proceder a uma analise pormenorizada, utilizando classes granulométricas com pequena
amplitude. Quanto menor for a amplitude das classes, melhor é a descricdo da variabilidade

dimensional das particulas que constituem o sedimento (Dias, 2004).
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Para efeito das Normas Reguladoras de Mineracdo (NRM), o tratamento de minérios visa preparar
granulometricamente, concentrar ou purificar minérios por métodos fisicos ou quimicos sem
alteracdo da constituicdo quimica dos minerais. Segundo a NRM-18, todos projectos de tratamento
de minérios deve (Souza, 2013):

e Optimizar o processo para obter 0 maximo aproveitamento do minério e dos insumos,
observadas as condic¢des de economicidade e de mercado;
e Desenvolver actividade com a observancia dos aspectos de seguranca, satde ocupacional

e proteccdo ao meio ambiente.

O processamento de particulas finas € muito importante para este método da flotacdo. De acordo
com a dimensdo das particulas sedimentares, elas sdo classificadas conforme mostra a Tabela 1.
Essa classificacdo de sedimentos por granulometria, é a base para a determinacdo dos materiais

sedimentares em geral e mesmo das rochas sedimentares (Simandl et al., 2015).

Para estudar a distribuicdo granulométrica das particulas que constituem um sedimento € preciso
utilizar uma escala. As primeiras escalas a serem utilizadas foram as mais evidentes, aritméticas,
como € a escala milimétrica, mas a escala aritmética ndo € a mais apropriada para estudar os
sedimentos (Dias, 2004). As faixas de tamanhos das particulas sdo determinadas por um conjunto
de peneiras com aberturas diferentes, mas relacionadas entre si de acordo com o tipo de escala
adoptada. Por exemplo, a abertura das peneiras para as escalas Tyler e Richards, esta relacionada
ao namero de malhas (mesh), que apresenta o numero de aberturas com 0 mesmo tamanho que

cabem no comprimento de uma polegada, 25,4 mm (Correia & Couto, 2010).

Com efeito da Natureza, a maior parte das populacfes obedece a distribuicdo do tipo gaussiano.
Portanto, propriedades dos sedimentos, tal como a velocidade de sedimentacédo, variam em funcao
de uma poténcia da dimensdo das particulas. Mesmo se no estudo das populacdes de particulas
sedimentares utilizarem a escala geometrica, verifica-se que as distribuicGes resultantes se

aproximam bastante mais de curva gaussianas (Dias, 2004).

A granulometria das classes texturais muito finas, isto €, do silte e da argila é problematica.
Efectivamente, quando se observa teoricamente nas particulas mais finas para a lei de Stokes
parece que os resultados sdo satisfatorios em comparacdo com a lei de Queda. Mas j& quando se

entra no dominio das particulas de siltes médios e grosseiros, comegam a surgir desvios a esta lei
13



de Stokes. Entdo, a utilizacdo da lei de Stokes a todo o dominio da argila e do silte introduz erros
ndo quantificaveis até ao momento. Na analise granulométrica dos finos (silte e argila) utilizam-
se geralmente o didmetro de sedimentagdo. Contudo, o didmetro de sedimentacdo é uma grandeza
fisica tedrica que na realidade ndo é mensuravel. Na sua determinacdo assume-se que as particulas
séo perfeitamente esféricas e que a superficie das particulas é completamente lisa e regular, e que
todas tém a mesma densidade. N&o existe nenhuma regra que permite atraves da velocidade de

sedimentacdo, determinar um didmetro mensuravel das particulas (Dias, 2004).

Tabela 1: Classificacdo dos sedimentos segundo a granulometria (Giannini, 1987).

Intervalo

granulométrico Classificagdo nominal
(mm)

>256 CASCALHO Matacédo

256 — 64 (ou balastro Bloco ou calhau
64 -4.0 em Portugal) Seixo

40-20 Gréanulo
20-1.0 AREIA Areia muito grossa
1.0-05 Areia grossa
0.5-0.250 Areia média
0.250 - 0.125 Areia fina

0.125 - 0.062 Areia muito fina
0.062 — 0.031 SILTE Silte grosso
0.031-0.016 Silte médio
0.016 —0.008 Silte fino

0.008 - 0.004 Silte muito fino
<0.004 ARGILA Argila

Na inddstria, existem algumas demandas por grafite de flocos finos (25 mm) o intervalo do
tamanho ideal de particula para flotacdo de espuma esta na faixa de 25 — 75 mm. No processo de
Kumara, usou-se a frac¢cdo mecéanica de tamanho das particulas menor que 63 um (Kumara et al.,

2021). Neste trabalho, usou-se a fracgdo de tamanhos menores na faixa de 44 — 595 um.
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2.11. Caracterizacdo da amostra

2.11.1. Andlise de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (XRF)

A espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (XRF) é uma técnica analitica ndo destrutiva usada
para identificar e determinar as concentracdes dos elementos presentes nos sélidos, em pos e em
liquidos (Costa, 2016). Trata-se de uma técnica de determinacdo elementar, que permite a
identificacdo dos materiais, componentes de um objecto, como também o estudo da sua
proveniéncia e tecnologias de fabricacdo, prestando-se & analise de objecto Unico (Ferretti, 2008).
Este método, baseia-se na medicdo das intensidades dos raios-X caracteristicos emitidos pelos
elementos que constituem a amostra, quando excitada por particulas como electrdes, protes ou
ibes produzidos em aceleradores de particulas ou ondas electromagnéticas, além do processo mais
utilizado que é através de tubos de raios-X (Santos et al., 2013). Ao serem irradiados por radiacao
X, 0s electrdes de camadas internas dos atomos contidos em uma determinada amostra tornam-se
altamente excitados a ponto de serem injectados. Para garantir uma menor instabilidade ao &tomo,
electrGes mais externos e energéticos na electrosfera passam a ocupar os orbitais vazios e menos
energeéticos. Dessa transicdo quantica sdo libertados fotGes que associam a si um comprimento de
onda caracteristico na faixa de raios-X. A radia¢do X gerada a partir da excitacdo de uma amostra

é denominada de secundaria, ou fluorescente (Costa, 2016).

Os raios-X primarios produzidos foram interagindo com a amostra a um nivel atdbmico. Ocorrem
trés tipos de interac¢bes quando os raios-X primarios incidem sobre a amostra: Fluorescéncia,
Dispersdo de Copton e Dispersdo de Rayleigh. Quando o fotdo de raios-X é disparado contra a
amostra, uma fraccdo destes é transmitida através da amostra, outra fraccdo € absorvida produzindo
radiacdo fluorescente e outra fraccdo é dispersa. A fraccdo de raios-X que é absorvida é
responsavel pela determinacdo dos elementos presentes numa amostra. A fluorescéncia e a
dispersao dependem da espessura da amostra, da densidade, composicdo do material e energia dos
raios-X primarios (Brouwer, 2010).

2.11.2. Analise de espectroscopia de difraccao de raios-X (XRD)

A espectroscopia de difraccdo de raios-X (XRD) permite a medicdo das estruturas cristalinas

dentro de uma amostra para determinar a composi¢do mineraldgica do material (Coller, 2014). A
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técnica consiste na incidéncia da radiacdo em uma amostra e na deteccdo dos fotdes difractados,
que constituem o feixe difractado (Gobbo, 2009). Inicialmente, o difractémetro produz um feixe
de fotdes a uma frequéncia pré-estabelecida. Quando estes fotes atingem a amostra, os &tomos da
amostra comportam-se como uma rede de difrac¢ao, produzindo pontos de maior intensidade em
determinados angulos. Medindo o angulo para os quais estes pontos brilhantes se formam, pela lei
de Bragg (Equacéo 1), é possivel determinar os espacamentos interplanares da substancia, como
mostra a Figura 5. Quando o padrdo de difraccdo a 2 dimensdes é recolhido, é possivel ver
evidentes anéis concéntricos de picos de dispersdo correspondentes aos espacamentos da rede do
cristal. As posicdes e intensidades destes picos sdo usados para identificar a estrutura subentendida
(fase) do material (Pais, 2017).
nid = 2dsin@ 1)

Onde: n — Multiplo inteiro do comprimento de onda

A — Comprimento de onda dos raios-X incidentes

d — Distancia interplanar

0 — Angulo de difraccéo

d Distancia
Inerplanar

ni = 2d sin &

Figura 5: Esquema ilustrativo do fenémeno de difracgdo de raios-X (Gobbo, 2009).

Para explicar a representacéo de planos cristalinos, utilizam-se trés indices (h, k e I) conhecidos
como indices de Miller, que correspondem ao inverso do valor em que o plano corta 0s €eixos
convencionais. Esses indices sdo usados para identificar planos em uma rede cristalina e sdo
definidos pelos reciprocos das interac¢fes do plano com os eixos cristalograficos (indica um plano
paralelo ao eixo z e que intercepta 0s eixos X e y na metade da distancia da celula unitaria),

reduzindos nameros inteiros (Silva, 2020).
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2.11.3. Analise de espectroscopia de plasma indutivamente acoplado (ICP)

Os metodos indutivamente acoplados (ICP) como a espectrometria de massa com plasma
indutivamente acoplado (ICP-MS) e a espectroscopia de emissdao Optica com plasma
indutivamente acoplado (ICP-OES), sdo conhecidos sua exactiddo, precisao e baixos limites de
deteccdo excepcionais. O principio desta técnica envolve a medida da radiacdo emitida quando
atomos e ides excitados por radiacdo de uma plasma retornam ao estado fundamental (Douvris et
al., 2023).

A ICP-MS é uma técnica analitica instrumental que se baseia na seleccdo de iBes positivos
produzidos em um plasma. Esses ifes sdo transportados ao espectrémetro de massa sob ac¢do de
campos electromagnéticos que modificam a sua trajectéria. No espectrometro, esses iGes sao

separados em funcdo da razdo massa/carga (Bianchi, 2011).

A ICP-OES é um método preferido para anélise elementar devido a sua capacidade de medir
simultaneamente varios elementos. Esta técnica utiliza plasma indutivamente acoplado para gerar
atomos e ides excitados que emitem radiacdo electromagnética caracteristica. O plasma ¢ um
componente essencial de qualquer instrumento ICP, portanto, é um gas ionizado contendo
electrdes e catides livres em altas temperaturas e baixas pressdes, alimentado geralmente por um
gerador de radiofrequéncia (RF) de funcionamento livre. Entdo, o plasma de indu¢do (ou plasma
indutivamente acoplado) refere-se a utilizacdo de um gas fluindo sob condicbes especificas de
pressdo e temperatura como uma fonte de plasma. As propriedades de excitagdo espectral do
plasma de inducdo atrairam consideravelmente interesse de espectroscopistas e quimicos

analiticos, levando a sua aplicacdo na analise da amostra (Douvris et al., 2023).

O ICP-OES é uma técnica projectada principalmente para analisar liquidos, embora tenha havido
algum sucesso na caracterizacdo de amostras sélidas ao acoplar a técnica a um sistema de corte
(ablacdo) a laser (Douvris et al., 2023). Apesar dessa técnica apresentar-se como ideal, em funcéo
da sua alta sensibilidade e capacidade de medir simultaneamente varios elementos, possui algumas

limitagOes técnicas (Bianchi, 2011):

e Limitacdes nas interferéncias espectrais que sdo originadas a partir de ides atbmicos e

moleculares que possuem a mesma razao (massa/carga) que o analito de interesse, podem
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causar um aumento erroneo no sinal dos elementos e limita¢fes na interferéncia causada
por ides que formam dupla carga no plasma;

e Elementos muito abundantes na atmosfera ou nas amostras (C, Hz, N2 e O2), elementos que
tém energia de excitacdo muito alta (halogénios), elementos sintéticos que sdo tipicamente
radioactivos ou com curto tempo de vida, possuem limitagdes para a sua determinagéo por

este método.

As razBes para a rapida aceitacdo dessa técnica sdo: A sua capacidade de medir simultaneamente
varios elementos, baixo limite de deteccdo, ampla faixa linear, elevada frequéncia analitica, além
da eficiente geracdo de ides monovalentes e espectro de massa simples e de facil interpretacédo
(Bianchi, 2011).

2.12. Aplicages da grafite natural

Como a grafite € um mineral macio, flexivel e altamente refractério e quimicamente inerte, possui
amplas aplicagcdes industriais. Aplica-se nos reactores nucleares, aeroespaciais, materiais
avancados, na manufactura de baterias (alcalinas e zinco-carbono), na manufactura de baterias (ido
de litio), revestimento condutivo, revestimento de fundicdo, materiais de friccdo, células de
combustivel, juntas e vedacOes, producdo de ago e ferro (aditivo de carbono), producdo de
materiais na industria de vidro, producdo de refractario, escovas de carbono, catalisadores,

coberturas, cadinhos, laminados, lubrificantes, lapis, plasticos e resinas (Uysal, 2013).

2.13. Exigéncia do teor de carbono e tendéncia do mercado

As principais forcas derivadas do mercado da grafite natural sdo refractarios, acos, baterias e
grafite expansivel. Cada aplicagdo da grafite, depende dos factores determinantes como pureza,
forma e tamanho do floco. A granulometria e o grau de impureza determinam a variacdo do prego
solicitado pelos clientes. Tabela 2 por baixo, mostra as suas aplicacdes e o teor do carbono

solicitado pelo mercado da grafite natural (Jara et al., 2019).
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Tabela 2: Exigéncias do teor do carbono e suas aplicacbes (Sampaio et al., 2005).

Aplicacbes Teor de C (%)
Metalurgia de moldagem (B) 80-90
Fundicdo  Negro de moldagem (A) 40-70
Sinterizacéo 98-99
Refractarios Cadinhos, moldes, panelas de fundi¢ao 85-95
Tijolos refractérios (A) 70-80
Revestimento de freios 98 (minimo)
Bacterias, pilhas secas 88 (minimo)
Bacterias alcalinas 98 (minimo)
Escova de carvéo 95-99
Outros Revestimento condutor (A) 50-55
Lapis 80-82
Grafite expandido 90 (minimo)
Grafite laminado 90 (minimo)
Lubrificantes 98-99
Moderador de neutres 99
* Onde: A — grafite amorfa; B — grafite em flocos.

2.14. Determinacao do teor da humidade, volatilidade e cinzas totais
A humidade é um contaminante indesejado que ¢é capaz de penetrar em qualquer superficie dos
materiais fabricados industrialmente. A desvantagem da humidade inclui condensacéo, corroséo e
contaminacdo, que é capaz de danificar severamente os processos industriais, equipamentos e
produtos finais. Portanto, é importante primeiro medir com precisdo o teor de humidade para
posteriormente controlar ou remover a humidade indesejada (Kahn, 2016). Existem muitos
métodos para a determinagao do teor de humidade, mas os métodos mais usados séo (Vieira, 2003):
e Maétodo gravimétrico: O método consiste na determinacdo da amostra em estufa a uma
temperatura de 105°C durante o tempo de uma hora até peso constante, ou seja, até que a
amostra atinja o equilibrio. A perda de peso da amostra € que corresponde teor de humidade
dessa amostra.
e Método de titulagcdo Karl Fischer: Este método baseia-se na reac¢do quantitativa da dgua
em uma amostra com uma solugéo de SO: e solucéo de Iz, na presenga de uma base
organica em metanol, que adiciona ides H" formados. O processo quimico para

determinacéo do teor da humidade é que pode produzir ma qualidade dos resultados quando
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aquecido ou submetido a vacuo. A diferenca desses dois métodos é que o método
gravimétrico so € aplicavel em amostra solida que néo se volatiliza ou que nédo se decompde

a temperatura de 105°C, enquanto o método Karl Fischer € especifico apenas para &gua.

Material volatil em grafite é aquele produto que é emitido por um material como géas ou vapor,
determinado por método prescrito definido que pode variar de acordo com a natureza do material.
Os métodos que sdo usados em varios paises para a determinacdo de materiais volateis variam de
acordo com a temperatura especifica de aquecimentos entre 875 a 1040°C e o tempo de
aquecimento entre 7 e 20 minutos. Existem trés métodos para a determinacao de materiais volateis
(Rees et al., 1957).
e Método americano de cadinho de platina de 15 mL: O aquecimento € feito em um tubo
vertical ou forno de material volétil, conhecido como forno fildner.
e Meétodo britanico de cadinho Unico: O aquecimento é feito em forno eléctrico de mufla.
e Meétodo franco-belga do cadinho duplo: O aguecimento € feito em forno eléctrico de
mufla.
Nem sempre o residuo representa toda a substancia organica presente na amostra, pois alguns
residuos podem sofrer reducdo ou volatilizacdo nesse aquecimento (Zenebon et al., 2008).
Portanto, as cinzas de uma amostra da grafite correspondem ao residuo inorganico remanescente
depois da incineracdo da amostra em mufla a temperatura de 1000°C. O teor de cinzas totais da
grafite € a estimativa do teor em minerais remanescentes quando ocorrem a variacao da parte
carbdnica. A determinacdo de cinza total € utilizada como indicativo das propriedades funcionais

de alguns produtos e minerais (Vieira, 2003).
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3. Parte Experimental
3.1. Materiais

A parte experimental deste trabalho foi realizada no Laboratorio do Departamento de Quimica da
UEM. A amostra da grafite foi colhida no armazém da fébrica de grafite no distrito de Balama,
provincia de Cabo Delgado, usando pin¢a de méo e conservada em envelopes de papel.

3.2. Separagdo mecanica

A Figura 7 apresenta a separacdo mecanica do tratamento de minério da grafite natural em
operages unitarias:
e Com ajuda de uma pinga, tirou-se amostra bruta da grafite e em seguida, foi quebrada com
martelo em pequenos pedacos, e depois transferiu-se para um almofariz;

e Em seguida, a amostra bruta foi pulverizada num almofariz;

e Transferiu-se a amostra moida para um separador eléctrico para a classificacdo
granulométrica (325, 230, 170, 100, 60, 40, 30 mesh).

Figura 6: Imagens da separagdo mecanica da grafite natural: A — minério da grafite; B — moagem; C —
separacao granulométrica.

O primeiro processo de operacdo mecanica é o mais importante porque tem a funcéo de libertar
flocos da grafite do minério para melhorar a eficiéncia do enriquecimento (tratamento)
subsequente.
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3.3.  Processo de purificagcdo da grafite natural

O tratamento de minérios consistiu basicamente numa série de processos que tém em vista a
separacgdo das particulas minerais valiosas dos minerais de ganga e a obtencéo final de um produto
concentrado, com um teor elevado e adequado do mineral desejado. Essa separacédo é baseada nas
variacOes relativas de algumas propriedades fisicas ou quimicas apresentadas pelas particulas
minerais e normalmente, é obtida pela passagem de um fluxo ou de uma quantidade de particulas
através de um equipamento separador. Assim, devido as diferentes propriedades apresentadas
(propriedade de quimica de superficie, tamanho, forma, peso especifico ou densidade,
susceptibilidade magnética, condutividade térmica, radioactividade, cor entre outros) as particulas
séo afectadas de forma e intensidade diferentes, resultando na separacdo desejada (Santana, 2007).
Os métodos de processamento da grafite variam de acordo com a morfologia das particulas, o seu
grau de libertacdo e o teor de carbono contido no minério (Ribeiro, 2016). A Figura 8 mostra de

forma simplificada processo da obtencédo da grafite por meio de flotacéo.

l

AMOStra bruta 3 Britador —= Moagem —# Separador
k4
Agitador  |e—— Misturador Agua destilada
Residuo i1 Decantador —|je————1 Sobrenadante
b4 h 4
Vapor de dgua Secador Secador Vapor de dgua
Y L
Arrefecedor Arrefecedor
l .
Residuo Produto (grafite)

Figura 7: Fluxograma geral do processamento da grafite natural.

22



% Com ajuda duma balanca analitica, tomou-se cerca de 2.5 g da amostra bruta da grafite e
transferiu-se para copo e depois adicionou-se 250 mL de agua destilada;

% Em seguida, agitou-se a amostra huma placa magnética, durante uma hora a temperatura
ambiente a uma velocidade de 4000 rpm, para provocar dispersdo das particulas da grafite
e que flutuem na superficie da solucéo;

%+ Deixou-se a suspensao em repouso durante 24 horas e em seguida decantou-se a solugédo
sobrenadante para um copo;

% A solucdo sobrenadante decantada foi colocada numa estufa a 75 °C para eliminar a 4gua;

% E em seguida, o sélido obtido foi transferido para cadinhos de porcelana e calcinou-se a
350 °C numa mufla, para eliminar a humidade da agua absorvida;

% Ap0s a calcinagdo os cadinhos foram colocados num exsicador para arrefecimento;

% 0O solido arrefecido foi pesado e tratado como grafite purificada;

O residuo solido remanescente da decantacao foi seco na estufa e calcinado, nas mesmas
condicdes do sobrenadante e considerado como residuo do processo;

% Os solidos obtidos foram pesados e as massas usadas para o célculo do rendimento de

acordo com a férmula 2:

Rendimento = —2°* x100% )

Mamost brut

onde: m,,q — Massa do produto final
M gmost brur— Massa da amostra bruta
% Os dois sdélidos, grafite purificada e residuo, foram depois sujeitos a ensaios de
caracterizacdo por XRD, XRF e ICP-OES.

3.4. Optimizacao do processo de purificacéo
A optimizacdo do processo de purificacdo incidiu sobre 5 parametros: tempo de agitacéo, racio
solido:liquido, tamanho das particulas, velocidade de agitacdo e tempo de repouso para a

decantacdo.
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3.4.1. Optimizacao do tempo de agitacao

Para a optimizacdo do tempo de agitacdo, tomou-se cerca de 2.5 g da amostra bruta da grafite de
tamanho menor que 88 um (abertura de 170 mesh) e usou-se 250 mL de agua destilada. O tempo
de agitacdo foi de 30, 60, 120, 180, 240, 300 e 360 minutos, & temperatura ambiente e uma

velocidade de 4000 rpm. Depois da agitacdo deixou-se a suspensdo em repouso por 48 horas.

3.4.2. Optimizacado do réacio sélido:liquido

Para a optimizacdo do réacio solido:liquido (S:L) foram tomados 2.5 g da amostra bruta da grafite
de tamanho menor que 88 um (abertura de 170 mesh) e depois adicionou-se volumes de agua
destilada que variaram de 125, 250, 500 e 750 mL, correspondendo aos racios S:L de 0.02, 0.01 e
0.005 g/mL, respectivamente. O tempo de agitacdo usado foi de 180 minutos, a temperatura

ambiente, a velocidade de 4000 rpm e tempo em repouso da suspenséo de 48 horas.

3.4.3. Optimizacao da velocidade de agitacao
Quatro velocidades de agitacdo foram consideradas, 2000, 3000 4000 e 5000 rpm. Tomou-se 2.5
g da amostra bruta da grafite de tamanho menor que 88 um (abertura de 170 mesh), agitou-se em
250 mL de agua destilada por 180 minutos, a temperatura ambiente e tempo de repouso de 48

horas.

3.4.4. Optimizacao do tempo de repouso para a decantagdo

Para a optimizacdo do tempo de repouso tomou-se cerca de 2.5 g da amostra bruta da grafite de
tamanho menor que 88 um (abertura de 170 mesh) e agitou-se em 250 mL de agua destilada, por
180 minutos, a temperatura ambiente, velocidade de 4000 rpm. O tempo de repouso da suspensao
foi variado de 24, 48, 72 e 96 horas.
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3.4.5. Optimizacao do tamanho das particulas

A determinacdo do tamanho Optimo foi feita usando particulas captadas em peneiros com aberturas
de 30, 40, 60, 100, 170, 230 e 325 mesh (tamanhos menores que 595, 420, 250, 149, 88, 63 e 44
um). Tomou-se 2.5 g da amostra bruta da grafite de cada um dos tamanhos e agitou-se em 250 mL
de &gua destilada, por 180 minutos, a temperatura ambiente, a velocidade de 4000 rpm e deixou-

se a suspensdo em repouso durante 48 horas.

3.5. Caracterizacdo das amostras

3.5.1. Difraccdo de raios-X
As analises da estrutura cristalografica da amostra da grafite foram obtidas por meio da técnica de
XRD, utilizando um difractoémetro “Olympus” BTX-525 como mostra a Figura 8 e a determinacéo
foi feito no Laboratério do Departamento da Geologia da UEM. A érea de contagem foi de 0 a 55°

na escala 26, usando a radiagéo de trabalho de Cu-Ka. (1.542 A).

e Com ajuda de uma espétula, tomou-se uma quantidade da grafite e em seguida, introduziu-
se no suporte da amostra e posicionou-se no difractémetro.

e Com ajuda de um “laptop”, programou-se 0 sistema para leituras das anélises e em seguida
ligou-se o aparelho e atraves da interaccdo de raios-X com a amostra produziu-se 0s

resultados.

Figura 8: Analisador de raios-X de difraccdo.
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3.5.2. Espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (XRF)
A analise de espectroscopia de fluorescéncia de raio-X (XRF) para amostra da grafite foi realizada
no Laboratério do Departamento de Quimica da UEM, utilizando um aparelho de marca
“Shimadzu” EDX-7000, operando com um colimador de ar de 10 mm.

e Com ajuda duma espatula, introduziu-se amostra seca da grafite em pé numa porta amostra
e em seguida tapou-se com um pléstico transparente;

e Encachou-se a porta amostra no orificio de manipulador da radiagdo X do espectrometro
de fluorescéncia de raio-X e em seguida se fez a aquisi¢éo do aparelho para permitir a sua
leitura;

e Programou-se o computador e em seguida obteve-se os resultados lidas num computador.

3.5.3. Espectroscopia de emissdo éptica com plasma indutivamente acoplado (ICP-OES)
As concentragdes de Ag, Al, As, Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Li, Mg, Na, Ni, Pb, Se, Sr, Tl,
V, U e Zn foram analisadas utilizando um espectrometro de emisséo 6ptica com plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES, modelo ICPE-9820 Series, Shimadzu, Kyoto, Japao). Este método
permitiu a determinacdo precisa das concentragdes dos metais pesados lixiviados, fornecendo
dados essenciais na agua residual. As condic¢des de andlise foram as seguintes:

= Poténcia do plasma: 1.20 Kw = Fluxo de gas de plasma: 10.00 L/min

= Fluxo de gas auxiliar: 0.60 L/min = Fluxo de gas de transporte: 0.70 L/min

3.6. Determinacdo da qualidade da grafite purificada

A qualidade da grafite produzida neste trabalho foi testada usando a metodologia da inddstria de
processamento da grafite. Assim foram feitos ensaios de humidade, volatilidade e determinacao

do teor de cinzas totais.

3.6.1. Determinacgdo da humidade

e Ligou-se a estufa e programou-se para a temperatura da secagem da amostra (105°C);

e Em seguida, colocou-se os cadinhos de porcelana na estufa, a 105 °C, por 30 minutos;
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Depois removeu-se os cadinhos da estufa e arrefeceu-se em exsicador até a temperatura
ambiente;

Pesou-se os cadinhos de porcelana, com a preciséo;

Repetiu-se a operacdo do aquecimento dos cadinhos até que se obteve o0 peso constante do
cadinho (W1);

Transferiu-se para o cadinho com peso constante cerca de 0.5g da amostra e em seguida,
pesou-se o cadinho com amostra (W>);.

Colocou-se o cadinho contendo amostra na estufa, mantida a 105°C, durante uma hora;

Deixou-se arrefecer durante 20 minutos no exsicador e depois pesou-se (W3).

A amostra seca foi conservada para a determinacgéo de volatilidade. O processo foi realizado em 3

réplicas e calculou-se a percentagem da humidade na grafite usando a Equagéo 3;

%humidade = 22— x 100% 3)

2—W1

onde: W1 — peso do cadinho vazio; W2 — peso do cadinho com amostra antes da secagem; W3 —

peso do cadinho mais amostra depois da secagem.

3.6.2. Determinacéo da volatilidade

Ligou-se a mufla e programou-se para a temperatura de 875°C;

Em seguida, introduziu-se o cadinho com amostra seco e pesado (W3) na mufla (que foi
conservado na experiéncia anterior da determinacdo da humidade) e depois, deixou-se
aquecer durante 7 minutos a 875°C;

Em seguida, deixou-se arrefecer durante 20 minutos até a temperatura ambiente no
exsicador;

Pesou-se (Wa), e o processo foi realizado em 3 réplicas.

Conservou-se a amostra volatilizada para determinagdo de cinzas totais. A volatilidade foi

determinada através das Equac6es 4 e 5:

Rendimento = —2mestrefinal o 100% (4)

Mameostra inicial

Mamostra = Wcad com amostra — Wcad vazio (5)
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onde: W1 — peso do cadinho vazio; W3 — peso do cadinho mais amostra antes da secagem; Wi —

peso do cadinho mais amostra depois da secagem; Mamostra — Massa da amostra inicial ou final.

Para os calculos estatisticos dos resultados obtidos na experiéncia, valores da média (X), desvio
padrdo e desvio padrdo relativa (RSD), usou-se as equacdes 7, 8 e 9 apresentada acima na

determinacdo de humidade.

3.6.3. Determinacao do teor de cinzas totais

Para esta determinacdo recorreu-se método de Mohr que é o procedimento mais utilizado na
determinacdo de cinza. Neste método empregou-se a mufla, operando a 1000°C durante 3 horas,
para provocar a destruicdo total da matéria carbonica presente na amostra da grafite até a obtencao
de cinzas brancas.
Processo para determinagéo do teor de cinzas totais
e Programou-se a mufla para a temperatura desejada (1000°C);
e Em seguida, introduziu-se o cadinho com amostra seca (W4) na mufla, para o processo de
incineracdo, a uma temperatura de 1000°C durante 3 horas até que se obteve cinzas brancas;
e Em seguida, tirou-se o cadinho com cinza e deixou-se arrefecer no exsicador até a
temperatura ambiente;
e Depois pesou-se o cadinho com as cinzas e registou-se 0 peso (Ws).
O processo foi realizado em 3 réplicas e calculou-se a percentagem das cinzas usando a Equacéao
6;

%Cinzas Totais = % X 100% (6)

onde: W1 — peso do cadinho vazio; W4 — peso do cadinho mais amostra antes da secagem; Ws —

Peso do cadinho mais amostra depois da incineracdo (cadinho + cinzas).

Para os célculos estatisticos dos resultados obtidos na experiéncia, valores da média, desvio
padréo, desvio padrdo relativo (RSD) e valores do erro, usou-se as equacgdes apresentadas na

determinacédo de humidade.
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3.7.  Critérios de validacéo de resultados

Para o calculo estatistico dos resultados da média (X), desvio padrdo e desvio padrdo relativo
(RSD), usou-se as equacdes 7, 8 e 9:

% =25 (7)

RSD = % ¥ 100 )
Célculo de erro absoluto (E) e erro relativo (Er)

E=|X—yul (10)

E, = 'X;“' + 100% (11)

onde: X — Média; S — Desvio padrdo; RSD — Desvio padréo relativo; E — Erro absoluto; E, —

Erro relativo; u— Valor verdadeiro.

3.8. Avaliacéo dos dados ndo normais (dados anémalos)

Quando efectuamos uma série de medicBes, muitas vezes ha resultados que parecem ser bem
diferentes dos restantes. Existe a tendéncia de rejeitar esses valores andmalos (“outlier”) antes de
calcular a média e desvio padrdo, ou antes de aplicar o teste estatistico adequado (Kahn, 2016).
Valores discrepantes exercem influéncia sobre a média e, principalmente, sobre o desvio padréo
de um conjunto de dados. As causas mais comuns para o surgimento de “outliers”, especialmente
de valores extremos (aqueles que sdo muito diferentes do conjunto de dados), sdo a falha humana
(erro de observacao ou de arredondamento) ou outra anomalia no processo analitico, como falha
instrumental ou ainda, falha na aplicacdo do proprio teste estatistico. Os testes de “outliers” tém
um intuito de identificar valores discrepantes e distingui-los da variacdo aleatoria, corrigi-los ou

removeé-los do conjunto de dados (Granato et al., 2018).

Existem varios testes estatisticos para verificar se um ou mais valores, dentro de um conjunto de

dados experimentais, podem ser considerados dispersos. Os mais comuns sdo Escore-z, teste de
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Chauvenet, teste de Dixon e o teste de Grubbs para além da utilizacdo da box plot (Granato et al.,

2018).

Durante a realizacéo deste trabalho, foram obtidos alguns resultados com valores suspeitos. Para

eliminar esses valores, recorreu-se ao teste Q de Dixon e G de Grubbs. Para rejeitar os dados usou-

se as Equacdes 12 e 13, dos testes Q — Dixon e G — Grubbs a 95% do nivel confianga. Os célculos

dos valores anomalos séo apresentados nas tabelas dos Anexos, apresentado-se em cores

vermelhas e verdes.

Q(tabelado) = 0.970 com o nivel de confianca de 95%

|valor suspeito — valor proximo|

Qexp = maior valor — menor valor

Qexp(calculado) > Qcritico (tabelado) = valor suspeito deve ser rejeitado

Gtabelado) = 1.153 com nivel de confianca de 95%

| X;—X|
Gexp =g (13)

onde: Xi é valor suspeito; X o valor médio e S o desvio padrao.

(12)
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4. Resultados e Discussao

4.1. Composicdo do minério da grafite

A amostra do minério da grafite foi caracterizada usando as técnicas de XRD e XRF. A Figura 10

mostra o resultado da caracterizagdo por XRD e a Tabela 3 mostra a composigdo elementar do minério

da grafite.
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Figura 9: Difractograma do minério da grafite, usando a linha Cu-Ka. Legenda: Q — quartzo; G - grafite

Os resultados mostram a presenca de quartzo (Q) e da grafite no minério. Uma forte componente

de material amorfo também esta presente, como se pode ver da bossa apresentada entre 5 e 25 na

escala 20 do difractograma.

Tabela 3: Composi¢do elementar do minério da grafite obtida por XRF.

Elemento Si Al Fe K S Ca Zn Ti \Y Ni | Cu
Concentracao (%) | 50.36 | 19.01 | 9.54 | 6.92 | 6.09 | 415 | 1.86 | 0.77 | 0.55 | 0.18 | 0.13
Elemento Cr Sr Mn Zr Mo P Cd Y Ir Se | Pb
Concentracao (%) | 0.09 [ 0.07 | 0.07 | 0.06 | 0.04 | 0.04 | 0.02 | 0.02 | 0.02 | 0.01]|0.01

Os resultados de XRF indicam a presenca de concentracOes elevadas de Si, Al, Fe, K, S, Cae Zn,

mostrando a necessidade de um tratamento preliminar para reduzir a sua concentragédo, para

libertar a grafite. Estes resultados estdo em consonancia com os obtidos na caracterizagdo por

XRD, onde o quartzo foi detectado como um dos principais contaminantes (Figura 9).
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4.2. Purificacdo da grafite
A extraccdo da grafite do minério foi feita por flotagdo usando 4gua como meio de dispersdo. Este
processo é afectado, entre outros, pelo tempo de agitacdo, racio sélido:liquido, tamanho das

particulas, velocidade de agitacéo e tempo de repouso para a decantacao.

4.2.1. Efeito do tempo de agitacao e do racio solido:liquido (S:L)

O processo de agitacdo promove a desagregacdo das particulas pela barra magnética e ocorre a
formacdo das bolhas de ar. Estas bolhas aderem as particulas e permitem que estas alcancem a
superficie através do arraste com essas bolhas. O efeito do tempo de agitacdo foi verificado entre
60 e 360 minutos e os resultados sdo apresentados na Figura 10. Os resultados mostram que 0
rendimento atinge o seu maximo a partir do tempo 180 min, sendo que no intervalo >180 a 360 a
subida ndo foi significativa, ou seja deste ponto atinge-se um plateau. Portanto, o tempo de
agitacdo de 180 minutos foi definido como déptimo e para os ensaios subsequentes este foi

assumido como o tempo de agitagéo.

O récio S:L (massa:volume) foi analisado no intervalo 0.02, 0.01 e 0.005 g/mL e os resultados s&o
apresentados na Figura 11. Os resultados mostram que a floculacéo usando 250 mL de agua produz
0 maior rendimento no intervalo considerado. Com o racio S:L de 0.01 g/mL e um tempo de
agitacdo de 180 minutos foi atingido um rendimento de 8%. A utilizacdo de volumes superiores
ndo melhorou o rendimento, isso se deve a dificuldades da colisdo entre particulas com barra
magnética, por causa do aumento do volume da solugdo. Récios inferiores produziram rendimentos
abaixo do obtido com 250 mL, isto pode ser resultado da aglomeracdo das particulas dada a sua

proximidade. Os dados dos ensaios sdo apresentados nas Tabelas I e 11 do Anexo A.
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Figura 10: Efeito do tempo de agitacdo e do récio sélido:liquido (S:L) no rendimento do processo de
recuperacdo da grafite do minério.

4.2.2. Efeito do tempo de repouso

Como a grafite apresenta uma densidade baixa, ela vai apresentar a tendéncia de flutuar na agua.
Contudo, a presenca de minerais associados com gravidade maior faz com que ela seja arrastada
para o fundo da solucdo. As imagens da Figura 12 mostram diferentes tempos de repouso durante
a realizacdo da experiéncia. As imagens A e B, da Figura 12, foram obtidas apds 24 e 48 h de

repouso, respectivamente. As imagens sugerem que o tempo de repouso de 24 h ndo permite uma

boa separagdo das particulas da grafite e consequente formacéo da espuma, em comparagdo com
0 repouso de 48 h (imagem B) o qual apresentou grandes melhorias.

-

Figura 11: Imagens da experiéncia deixado durante o tempo da separacdo das particulas; A — 24
h de repouso; B — 48 h de repouso.
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A Figura 13 mostra o efeito do tempo de repouso no rendimento da extracdo da grafite e os
resultados obtidos durante a experiéncia, estdo apresentados nas Tabelas Il e IV no Anexo B.
Como a grafite € um mineral naturalmente hidrofébico, o concentrado da grafite aumenta com o
tempo de repouso. No inicio, a solugdo apresenta-se com uma turvacao muito forte, @ medida que
0 tempo de repouso aumentou, ocorreu a separacao das particulas na suspensédo, sobrenadante-
agua-residuo. Os resultados mostram que o periodo de repouso de 24 horas ndo permite uma
separacgdo efectiva, grande parte da grafite permanece na suspensao, como também mostram as
imagens da Figura 12 (a suspenséo mostra elevados indices de turbidez). Apo6s 48 horas de repouso
obtém-se um rendimento de 9.6% e a solucédo fica completamente limpida (imagem B da Figura
12). Durante este periodo, a solucdo ainda apresenta uma turvacdo, isto é, existe ainda uma parte

das particulas em suspensdo. Aumentando o tempo de repouso para além das 48 horas ndo produziu
mudancgas significativas no rendimento.
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Figura 12: Efeito do tempo de repouso em func¢éo do rendimento.

4.2.3. Efeito da velocidade de agitacdo

A Figura 14 mostra o efeito da velocidade de agitacdo na extraccdo da grafite. Os resultados
mostram que um maximo no rendimento foi atingido quando aplicada a velocidade de 4000 rpm.

Quando a velocidade de agitacdo é baixa, uma parte do concentrado recuperavel continua
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associado aos minerais da ganga e consequentemente ganha peso e precipita com o residuo.
Todavia, quanto maior for a velocidade, maior serd a perda dos cristais por espalhamento da
solugéo e quanto menor for a velocidade, os cristais acabam por se precipitar no fundo da solucéo

por se associar com minerais da ganga. As Tabelas V e VI do Anexo C apresentam os dados da
experiéncia.

Rendimento %

2
1

Velocidade de agitacio (1000 rpm)

Figura 13: Efeito da velocidade de agitacdo em funcdo do rendimento da extracgdo da grafite.

4.2.4. Efeito do tamanho das particulas

Para responder adequadamente a flotacdo deve-se considerar o parametro do tamanho méaximo
flutuavel do mineral e o grau de libertacdo mais adequado do mineral. O processo de flotacdo de
particulas finas é muito importante para este método. Para este ensaio foram considerada 7

intervalos do tamanho das particulas: <595 um, <420 um, <250 um, <149 pm, <88 um, <63 um e
<44 pm.

A Figura 15 mostra o efeito de tamanho das particulas no rendimento na extraccéo da grafite. O
resultado mostra que particulas maiores sdo propensas a sedimentar devido ao seu peso. Um outro
aspecto a considerar a possibilidade de oclusdo de particulas da ganga nas particulas maiores de
grafite. A reducdo do tamanho permite libertar a ganga, permitindo que maior quantidade de
particulas da grafite possa ser suspensa, devido a sua baixa densidade. Na abertura do crivo 170
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mesh (88 um) atinge-se o limite, depois deste tamanho o rendimento do processo de flotacéo
decrece. A queda no rendimento pode estar associada a um fendmeno denominado "slime coating"
ou revestimento de lama (em portugués). As particulas da grafite sdo revestidas de lama que resulta
da reducdo extrema do tamanho das particulas da ganga, resultando na sua sedimentacdo (Yu et

al., 2017). Este fendmeno se intensifica com posteriores diminui¢es de tamanho. As Tabelas VI
e VIII do Anexo D apresentam os dados experimentais.
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Figura 14: Efeito do tamanho das particulas no rendimento da grafite.

4.3. Caracterizacdo da grafite obtida

4.3.1. Composicdo mineralégica da grafite produzida

A caracterizacdo mineraldgica foi feita por XRD. A Figura 16 apresenta os difractogramas obtidos
com diferentes tamanhos das particulas (88 e 63 um e padrdo, 149 pm). Comparando 0s
difractogramas, nota-se que todos exibem uma distribuicdo de picos intensos centrada em
aproximadamente 26 ~ 26.5°, referente ao plano de difraccéo (002) da grafite. Ainda se observam
pequenos picos nos planos de difraccdo aproximadamente em 26 = 20.8° e 50.4°, referentes aos
planos de difraccdo (001) e (112), respectivamente. Esses picos aparecem devido a existéncia de

pequenas quantidades das fases (cristalina e amorfa), e esfoliagdo incompleta da grafite.
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Figura 15: Difractogramas obtidos da rocha grafitica (grafite bruta), do padréo e das duas
fraccdes granulométricas comparadas (T <63 e T < 88). Legenda: Q — quartzo; G - grafite

A andlise dos difractogramas dos residuos, comparados com o padrdo e com a rocha grafitica

mostra a reducdo da intensidade dos picos devidos a grafite, indicando a reducdo do seu teor nesta

fase (Figura 17). Nota-se também nos difractogramas dos residuos o aumento de uma corcova

devida ao material amorfo, sugerindo a concentracao de fases de silica.
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Figura 16: Difractogramas obtidos da rocha grafitica (matéria prima), padrdo e residuos (T<63e T <
88). Legenda: Q — quartzo; G - grafite
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As Tabelas 1X e X no Anexo E apresentam os dados das analises. Os resultados da analise
quantitativa apresentados na Figura 18 mostram um comportamento idéntico nas amostras de T
<88 e T <63 um, 0s quais mostram um aumento significativo do teor da grafite em comparacao
com a grafite processada na fabrica (padrdo). Comparando também os teores do quartzo (Si) de T
<88 e T <63 um, mostra um pico intenso no tamanho T<230 pum isso indica que o0 processo arrastou

consigo muita quantidade da impureza de quartzo no momento da flotacao.

50
B Grafite na fase cristalina
B Amorfo total
40 B Grafite na fase amorfa
-~ B Silica na fase cristalina
é [ D Silica na fase amorfa
= 30
e L
=
20 T
10 { -
0 T —
<88 um (170 <63 um (230 Padrdo Amostra bruta
mesh) mesh)
Amostra

Figura 17: Analise quantitativa dos componentes cristalinos e materiais amorfos.

Os gréaficos da Figura 18 a cima, mostram uma variacdo crescente dos resultados de materiais
amorfos, com um pico muito intenso na grafite da industria (padrdo) isso pode resultar dos
processos usados na purificacdo do mineral. Comparando os gréaficos do XRD com graficos do
XRF, nos mostram uma similaridade em termo dos resultados obtidos, apesar do XRF ndo mostrar
0 teor do carbono. Comparando o material do Si no tamanho muito fino T<63 um, observa-se
elevado material indesejado, isto significa que houve o araste de particulas de ganga no momento
do processo da purificagéo.
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4.3.2. Composicao elementar da grafite

A geologia do depdsito do minério de Balama € dominada por minerais metamarficos com mineral
de argila, anfibolio e contetido de granada dentro de uma matriz de silicato e enriquecida em metais
de diversos elementos (Coller, 2014). A composicao elementar foi obtida pelo XRF. Os resultados
mostraram que os elementos predominantes naquela zona da mina sdo: Si, Al, Rh, Ar, K, Ti, V,
Ca, Cr, Fe, Cu, Zr, Mo, S, Cs, I, Sr, Y, Ba, La, Nd, Zn, Br, Rb, Mn, Sn, Ce, Pr, Ni, Se, P, Cd, Pb,
Th, Ir, Tl, Se e U.

A Figura 19 mostra um comportamento decrescente no teor dos elementos indesejados fixos na
grafite, isto mostra que ha aumento significativo do teor da grafite. O silicio mostra um teor
elevado no T<63 pum em relacdo a T<88 pum isto significa que a separacdo de minerais de argila e
silte é dificil no tamanho muito fino (T<63 um) do minério. Esta tendéncia é observada também
nos elementos da ganga. Este aspecto ja havia sido observado nos ensaios de optimizacdo do
processo de extraccdo da grafite. Comparando o resultado obtido com o minério do tamanho T<88
um com o padrdo (amostra de grafite produzida pela fabrica), mostra uma aproximagao nos teores

dos elementos.
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Figura 19: Composicéo elementar, por XRF, das amostras de grafite obtidas no presente trabalho usando
amostras com tamanhos menores de 63 e 88 um ¢ uma amostra de grafite pura da fabrica (padrao).

A é&gua residual obtida depois do processo de purificacdo, foi analisada no ICPE-9820. Nesta
andlise, determinou-se a composicao dos seguintes metais: Ag, Al, As, Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr,
Cu, Fe, K, Li, Mg, Na, Ni, Pb, Se, Sr, Tl, V, U e Zn. Entéo, esses elementos identificados no ICP
complementam os resultados obtidos no XRF. N&o foi detectado Si, logo mostra que a solucéo foi
completamente separada e entdo, houve a precipitacdo total do SiO.. Neste contesto, mostra que
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houve reducdo de minerais de ganga associados nos cristais sobrenadantes, logo, nota-se que ha

aumento significativo no teor do produto de interesse (grafite).

4.4. Avaliacdo da qualidade da grafite produzida

Para a avaliacdo da qualidade da grafite produzida pelo método aqui optimizado, a grafite bruta

foi processada nas seguintes condi¢des, determinadas como Optimas:

Racio solido:liquido: 0.01 g/mL
Tempo de agitacao: 180 minutos
Velocidade de agitagéo: 4000 rpm!
Tamanho de particulas: 88 um
Tempo de repouso: 48 horas

A grafite purificada produzida nestas condi¢des foi submetida a testes de avaliacdo da sua
qualidade que consistiram na determinacdo da humidade, da volatilidade e de cinzas totais, testes

exigidos para a certificacdo da qualidade na industria. Os resultados sdo apresentados na Tabela 4.

Os resultados da Tabela 5 mostram que o teor de humidade, préximo do valor obtido para a amostra
padrdo, a amostra extraida na fabrica pelo método convencional de flotacdo com recurso a
reagentes quimicos (agentes de flotacdo). A quantidade de materiais volateis mostra-se superior
que a determinada na amostra padrdo, enquanto que o teor de cinzas € inferior ao do valor do
padrdo. Um critério que pode ser usado para a avaliacdo da grafite obtida é, de acordo com Xie et
al. (2016), a determinacdo da quantidade de carbono fixo, que corresponde a subtraccdo da

percentagem de materiais volateis e das cinzas totais da amostra, de acordo com a formula 14:

Carbono fixo (%) = 100 — [Cinzas totais (%) — Materiais volateis (%)] (14)

Tabela 4: Resultados da avaliacdo da qualidade da grafite purificada nas condi¢cdes optimizadas.

Crivo Humidade Volatilidade Cinzas totais | Carbono fixo
(mesh) (%0) (%) (%) (%0)
<230 3.194 7.281 4,072 88.647
<170 3.181 7.242 3.902 88.856
Padrao 3.230 3.230 5.989 90.781

! RotagGes por minuto
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Usando o critério do carbono fixo os valores obtidos mostram que a grafite obtida por este método
apresenta um teor de carbono ligeiramente inferior (= 2%) comparativamente ao padrdo. Este
resultado sugere que alguns minerais da ganga nao foram efectivamente removidos, o que elevou
0 teor de cinzas. Esta constatacdo é reforcada pelos resultados de XRF que mostraram teores
elevados de alguns metais, como Si, Fe, Ca, Al, V, entre outros (Figura 20), na grafite purificada.
Os resultados das analises por ICP da solucdo de extraccdo da grafite mostram concentragdes

baixas de metais quando comparados com os resultados de XRF da amostra bruta (Figura 20).
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Figura 20: Teor de metais lixiviados durante a flotacdo para a extrac¢do da grafite do minério.
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5. Conclusdo
O presente trabalho tinha como objectivo purificar o minério da grafite por suspensdo em agua
destilada, sem utilizacdo de agentes quimicos auxiliares, usando o método desenvolvido por
Kumara (2021). O processo consistiu em suspender 0 minério em agua, agitar, deixar a suspensao

em repouso e depois decantar para recolher a grafite (pura) no sobrenadante.

O minério da grafite mostrou ser composto essencialmente por grafite e quartzo (XRD), com uma
quantidade consideravel de material amorfo. Os resultados de XRF mostraram teores elevados de

Si, Al, Fe, K, S e Zn, para além de outros elementos em quantidades menores e traco.

No processamento do minério foram estudados o tempo de agitacdo, o racio sélido:liquido, a
velocidade de agitacdo, o tamanho das particulas e o tempo de repouso da suspensdo. Os
Pardmetros 6ptimos foram os seguintes:

Intervalo considerado

Racio solido:liquido: 0.01 g/mL 0.02 —0.005 g/mL
Tempo de agitacao: 180 minutos 30 — 360 min
Velocidade de agitacéo: 4000 rpm? 2000 — 5000 rpm
Tamanho de particulas: 88 um < 30 — < 325 mesh
Tempo de repouso: 48 horas 24 — 96 horas

A grafite purificada nestas condi¢des (6ptimas) apresentou um teor de carbono fixo entre 88.65%
(< 230 mesh) a 88.86% (< 170 mesh). A caracterizacdo da amostra de grafite produzida mostra a
predominancia da fase da grafite, com quartzo ainda presente, embora em quantidades reduzidas.
Os resultados da analise elementar por XRF confirmam a existéncia de quantidades ainda elevadas
de Si, embora inferiores ao material de partida, presenca ainda de Al, Fe, K, S, Ca e Zn, no geral
em quantidades menores que no minério, excepto os casos de Fe, Ca e Zn que foram maiores. Os
resultados da andlise da &gua residual da suspensdo parecem sustentar os resultados de XRF, os

elementos como Ca, Al, K e Mg apresentaram concentragdes apreciaveis na solucao residual.

A quantificacdo da grafite por XRD mostrou que 0 método produziu uma amostra com teores de
grafite superiores que os do padréo usado para comparacao neste trabalho, o produto de purificacdo

da fabrica, sugerindo que o método tem potencial para ser aplicado industrialmente.

2 RotagGes por minuto
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5.1. Recomendacges

A presenca de metais na grafite produzida sugere a possibilidade de uma ligeira acidificacdo da
agua de suspensdo para ajudar na dissolucdo de minerais da ganga dai, propde-se que seja estudada
a adi¢do de HCI ou H2SO4 para auxiliarem no processo de remogédo de minerais da ganga atraves
da sua dissolucdo.
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ANexos



Durante a realizacao deste trabalho, apresentou-se alguns resultados como valores suspeitos. Para invalidar esses valores, recorreu-se

ao teste Q de Dixon e G de Grubbs. Os dados apresentados em vermelhas nas tabelas sdo os que foram rejeitados e verdes sdo 0s que

foram incluidos nos célculos a 95% do nivel de confianca.

Anexo A: Determinacdo do racio S:L e tempos de agitacdo da grafite.

Tabela I: Resultados experimentais obtidos durrante a determinacdo do racio S:L e tempos de agitacdo durante 24 h de repouso com
volumes de 125, 250 e 500 mL de agua destilada.

Tempo @ Copo Copo+ Massa | Cadinho  Cadinho  Cadinho Cadinho | mGrafite mResid mGrafit  Perda

de (9) amostra da grafite | residuo @+ grafite + (9) (9) + resid (9)
agitacao 9) amostra (9) (9) (9) residuo (9)
(min) (9) (9)

271.020 | 273.550 2530 37.600 56.480  37.690  58.900 0.090 2420 2510 0.020

30 267.810  270.350 2540 38450 48570 38,560 = 50.970 0.110  2.400 2510 0.030

289.020 | 291.560 2540 33.110  46.500  33.200  48.940 0.090 2.440 2530 0.010

283.060 | 285.590 2530 39.100  49.010  39.210  51.410 0.110  2.400 2.510 0.020

60 262.100 | 264.650 2550  30.610 28.020  30.730  30.430 0.120  2.410  2.530 0.020

248.030 | 250.550 2520 47.660  52.460  47.780  54.830 0.120 2370 | 2.490 0.030

264.700 | 267.240 2540  37.600 56.470  37.790  58.790 0.190 2320 2510 0.030

120 249.830 | 252.360 2530 | 39.090 48560  39.280  50.880 0.190 2320 2510 0.020

262.210 | 264.760 2550 38.440  33.110 38.610  35.460 0.170 2350  2.520 0.030

271.180 | 273.710 2530 30.600 47.640  30.790  49.960 0.190 2320 2510 0.020

180 289.040 | 291.580 2540 | 39.090 49.010  39.290  51.320 0.200 2310 2510 0.030

283.080 | 285.640 2.560  38.450 48560  38.630  50.930 0.180  2.370 | 2.550 0.010

267.860 | 270.400 2540  37.610 33.110 37.780  35.470 0.170  2.360  2.530 0.010

240 247.270 | 249.820 2550  30.610  47.650  30.810  49.970 0.200 2320 2.520 0.030

261.520 | 264.050 2530 28.020  46.500  28.220  48.810 0.200 2310 2510 0.020

273.050 | 275.590 2540  38.450 48570  38.630  50.920 0.180  2.350 | 2.530 0.010

300 253.170 | 255.720 2550  33.110  49.010  33.320  51.320 0.210 2310 2520 0.030

233.690 | 236.220 2530 37.610  47.650  37.790  49.970 0.180  2.320 2.500 0.030
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296.270
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296.090
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267.970
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283.700
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2.530
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2.510
2.510
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2.540
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2.550
2.520
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40.620
41.340
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51.322
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40.640
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53.430
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53.340
56.530
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58.910
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51.810
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53.310
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53.506
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33.340
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41.570
40.840
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40.860
39.990
40.830
50.590
40.810
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35.221
39.990
32.550
50.592

41.420
22.670
50.530
51.435
40.840
40.720

32.940
54.740
48.800

51.660
62.300
55.810
49.305
57.880
55.660
61.230
58.900
53.670
55.660
58.820
53.670
61.250
61.250
54.110
58.839
54.950
51.490
55.628

53.890
32.150
25.600
55.923
54.050
55.760

0.170
0.190
0.210

0.110
0.060
0.120
0.130
0.170
0.180
0.210
0.150
0.240
0.220
0.220
0.200
0.200
0.190
0.220
0.211
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0.202
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0.120
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2.300
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2.340
2.350
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2.410
2.420
2.417
2.310
2.420

2.510
2.500
2.530

2.500
2.530
2.500
2.500
2.550
2.510
2.510
2.510
2.520
2.540
2.510
2.510
2.540
2.540
2.520
2.530
2.530
2.520
2.520

2.500
2.530
2.530
2.530
2.480
2.500

0.020
0.030
0.020

0.020
-0.020
0.010
0.030
0.010
0.060
0.030
0.030
0.020
0.010
0.020
0.020
0.020
0.010
0.020
0.010
0.010
0.030
0.020

0.020
0.030
0.020
0.020
0.040
0.010
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360

Tabela I1: O teor do concentrado da grafite obtido na determinacdo do réacio S:L com volumes 125, 250 e 500 mL de agua destilada.

264.340
271.170
271.200
269.470
268.020
289.130
264.320
269.470
296.230
271.200
264.660
289.210
281.080
268.280
269.640

266.860
273.710
273.730
272.020
270.550
291.670
266.870
272.030
298.770
273.740
267.190
291.730
283.610
270.830
272.150

2.520
2.540
2.530
2.550
2.530
2.540
2.550
2.560
2.540
2.540
2.530
2.520
2.530
2.550
2.510

41.360
46.662
39.790
51.380
29.630
47.885
50.410
22.550
23.080
41.360
40.640
39.780
40.670
29.630
40.640

58.960
48.472
52.690
51.840
51.380
47.138
51.710
52.670
51.840
56.540
50.410
52.670
51.350
58.950
56.540

41.500
46.791
39.970
51.480
29.810
48.017
50.590
22.710
23.240
41.510
40.790
39.970
40.830
29.790
40.810

61.330
50.863
55.030
54.280
53.710
49.536
54.070
55.040
54.210
58.910
52.780
54.990
53.700
61.330
58.860

0.140
0.129
0.180
0.100
0.180
0.132
0.180
0.160
0.160
0.150
0.150
0.190
0.160
0.160
0.170

2.370
2.391
2.340
2.440
2.330
2.398
2.360
2.370
2.370
2.370
2.370
2.320
2.350
2.380
2.320

2.510
2.520
2.520
2.540
2.510
2.530
2.540
2.530
2.530
2.520
2.520
2.510
2.510
2.540
2.490

0.010
0.020
0.010
0.010
0.020
0.010
0.010
0.030
0.010
0.020
0.010
0.010
0.020
0.010
0.020

Teg;po XAmostra XGrafite XResiduo Ren(z;/rsento XResid + Pe(;d)as Samostra  Scrafite  Sresiduo TesteQ | TesteG
agitagéo (9) (9) (9) graf ()
(min)
30 2.5367 0.0967 2.4200 3.8108 2.5167 0.0200 0.0058 0.0115 0.0200
60 2.5333 0.1167 2.3933 4.6053 2.5100 0.0233 0.0153 0.0058 0.0208
120 2.5400 0.1833 2.3300 7.2178 2.5133 0.0267 0.0100 0.0115 0.0115 .........
180 2.5433 0.1900 2.3333 7.4705 2.5233 0.0200 0.0153 0.0100 0.0100  ...ccoeees
240 2.5400 0.1900 2.3300 7.4803 2.5200 0.0200 0.0100 0.0173 0.0173 ..es
300 2.5400 0.1900 2.3267 7.4803 2.5167 0.0233 0.0100 0.0173 0.0173  ..........
360 2.5367 0.1900 2.3233 7.4901 2.5133 0.0233 0.0115 0.0200 0.0200 ..ccoee e
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60
120
180
240
300
360

60
120
180
240
300
360

2.5200
2.5567
2.5433
2.5400
2.5433
2.5433

2.5533
2.5267
2.5333
2.5500
2.5300
2.5300

0.1200
0.1867
0.2033
0.2067
0.2070
0.2073

0.1143
0.1463
0.1640
0.1667
0.1633
0.1633

2.3800
2.3367
2.3200
2.3133
2.3230
2.3160

2.4157
2.3570
2.3560
2.3667
2.3533
2.3500

4.7619
7.3012
7.9948
8.1365
8.1389
8.1520

4.4778
5.7916
6.4737
6.5359
6.4559
6.4559

2.5000
2.5233
2.5233
2.5200
2.5300
2.5233

2.5300
2.5033
2.5200
2.5333
2.5167
2.5133

0.0200
0.0333
0.0200
0.0200
0.0133
0.0200

0.0233
0.0233
0.0133
0.0167
0.0133
0.0167

0.0096
0.0153
0.0058
0.0173
0.0058
0.0058

0.0173
0.0126
0.0096
0.0100
0.0100
0.0200

0.0100
0.0208
0.0473
0.0115
0.0154
0.0205

0.0051
0.0212
0.0277
0.0115
0.0231
0.0058

0.7143

0.8333
0.5444
0.4000

6.0000

10.5880
3.1258
2.3094

Anexo B: Variagdo do tempo do repouso

Tabela I11: Resultados experimentais obtidos com volume de 250 mL, tempo de agitacdo 180 minutos e diferentes tempos de repouso.

Tempo | Copo @ Copo+ Massa @ Cadinho Cadinho | Cadinho # Cadinho | mGrafite mResid | mGrafit | Perda
de (9) amostra da grafite = residuo | + grafite + (9) (9) + resid (0)
repouso (9) amostra (9) (9) (9) residuo (9)
(h) (9) (9)
296.160 | 298.700 2540 | 40.690 56.540  40.840  58.900 0.150  2.360 2.510 0.030
24 269.440  271.980 2540 | 39.780  51.390  40.020  53.670 0.240  2.280 2.520 0.020
281.040 | 283.590 2550 | 40.640 53.340  40.860  55.660 0.220 2.320 2.540 0.010
280.900 | 283.430 2530 | 41360 53.320 41.610  55.590 0.250 2.270 2.520 0.010
48 283.110 | 285.640 2530 | 35.010 52.660 35250  54.930 0.240  2.270 2.510 0.020
289.030 | 291.570 2540 | 40.660  51.820  40.900  54.110 0.240  2.290 2.530 0.010
271.440 | 273.980 2540 | 39.750  53.310  40.010  55.580 0.260 2.270 2.530 0.010
72 264.590 | 267.120 2530 | 40.650 52.650  40.890  54.920 0.240 | 2.270 2.510 0.020
269.280 | 271.810 2530 | 32370 51670 32.610  53.950 0.240  2.280 2.520 0.010
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268.540 | 271.090 2550 | 40.630 | 51.360
96 296.960  299.490 2.530  41.350  56.520
262.150 | 264.690 2540 | 35.010 | 49.170

40.870
41.600
35.260

53.650
58.790
51.440

0.240  2.290
0.250 | 2.270
0.250  2.270

2.530 | 0.020
2.520 | 0.010
2.520 | 0.020

Tabela I1V: O teor do concentrado da grafite obtido com diferentes tempos de repouso e o volume de 250 mL e tempo de agitacdo 180

minutos.
Tempo Rendimento Perdas
de XAmostra XGrafite XResiduo (%) XResid (9) Samostra | Scrafite | Sresiduo
repouso () () () +graf
(h) (9)
24 2.543 0.203 2.320 7.995 | 2523 0.020 0.006 | 0.047  0.040
48 2.533 0.243 2.277 9.605| 2520 0.013 0.006  0.006 = 0.012
72 2.533 0.247 2.273 9.737 | 2520 0.013 0.006  0.012  0.006
96 2.540 0.247 2.277 9711 2523 0.017 0.010 | 0.006  0.012

Anexo C: Variacdo da velocidade de agitacéo

Tabela V: Resultados experimentais obtidos durante 48 h de repouso, tempo de agitacdo de 180 minutos e volumes de 250 mL de agua

destilada mas com diferentes velocidades de agitagé&o.

velocidade | Copo (g) | Copo + Massa | Cadinho | Cadinho | Cadinho | Cadinho Moraf | MResid | MGraf Perda

de amostra da grafite | residuo | + grafite + + resid (0)]
agitacdo (9) amostra (9) (9) (9) residuo ©) ©) Eg;'
(x1000 (9) 9
rpm)

236.130 | 238.680 2.550 ' 39.090 56.470 | 39.200 58.900 0.110  2.430 2.540 0.010

2 233.680 | 236.220 | 2.540 37.610 48.570 37.740 50.970 0.130| 2.400  2.530 0.010

247.140 | 249.690 2.550  47.630 46.470 | 47.740 48880 0.110 2.410 2.520 0.030

253.010 | 255.560 | 2.550 @ 30.590 @ 48.990 30.810 51.300 0.220| 2.310 2.530 0.020

3 272.990 | 275.540 2.550 ' 33.100 52.430 | 33.280 54.760 0.180 2.330 2.510 0.040

267.390 | 269.930  2.540 38.430 21.810 38.640 24.130 0.210| 2.320 2.530 0.010
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280.900 | 283.430  2.530 | 41.360 53.320 41.610 55.590 0.250  2.270 @ 2.520  0.010
4 283.110 285.640 2.530 35.010 52.660 @ 35.250 | 54.930 0.240 2.270 2.510 | 0.020
289.030 | 291,570  2.540 | 40.660 51.820 40.900 54.110 0.240 2.290 @ 2.530 | 0.010
236.080 | 238.610  2.530 | 28.010 21.310 28.080 22.530 0.070 1.220 @ 1.290 | 1.240
5 233.720  236.270  2.550 = 37.610 48.570 | 37.670 | 49.980 0.060  1.410 1.470  1.080
247.810 | 250.340  2.530 | 38.450 49.010 38.520 50.320 0.070 1.310  1.380  1.150

Tabela VI: Rendimento da extrac¢do da grafite obtido durante 48 h de repouso, tempo de agitacdo de 180 minutos e volume de 250

mL de agua destilada mas com diferentes velocidades de agitacéo.

Velgg;saa;}%% de XAmostra XGrafite XResiduo Ren((j(:/r:;ento XResid Pe(rg(ias Samostra | Scrafite | Sresiduo
(x1000 rpm) @) @) ) + graf
©)
2 2.547 0.117 2.413 4581152 2530 0.017 0.006 0.012  0.015
3 2.547 | 0.203 2.320 7.984293 | 2523 0.023 0.006 0.021| 0.010
4 2533 0.243 2.277 9.605263 2.520 | 0.013 0.006  0.006 | 0.012
5 2.537 0.067 1.313 2.628121 1380 @ 1.157 0.012 0.006 | 0.095




Anexo D: Variacao de tamanho das particulas

Tabela VII: Resultados experimentais obtidos com diferentes tamanhos das particulas durante 48 h de repouso, tempo de agitacéo de

180 minutos e volume de 250 mL de 4gua destilada e com velocidade 4000 rpm.

Tamanh | Copo Copo+ Massa Cadinh Cadinh Cadinh Cadinh  mGraf mResid mGraf Perda Rendi
0 das (9) amostra da 0 0 o+ o+ (9) (9) + resid (9) m
particula (9) amostra  grafite  residuo  grafite  residuo (9) %
s (mesh) (9) (9) (9) (9) (9)
247.020 249.550 2530 38.440 49.010 38500 51.470 0.060 2460 2520 0.010 2.37
<30 236.010 238.550 2540 39.090 48570 39.150 51.020 0.060 2.450 2510 0.030 2.36
252.970 255.530 2560 37.610 33.110 37.690 35.560  0.080 2450 2530 0.030 3.12
256.120 258.670 2550 47.660 56.470 47.750 58.900 0.090 2430 2520 0.030 3.53
<40 250.170 252.710 2540 30.610 33.110 30.690 35.550  0.080 2440 2520 0.020 3.15
247.790 250.330 2540 39.100 28.020 39.190 30.440 0.090 2420 2510 0.030 354
280.900 283.430 2530 41360 53.320 41.610 55.590 0.250 2270 2520 0.010 9.88
<60 283.110 285.640 2530 35.010 52.660 35250 54.930 0.240 2270 2510 0.020 9.49
289.030 291.570 2540 40.660 51.820 40.900 54.110 0.240 2290 2530 0.010 9.45
233.620 236.150 2530 47.650 30.600 47.920 32.850 0.270 2250 2520 0.010 10.67
<100 | 267.400 269.950 2.550 47.660 46.490 47.790 48.880 0.130 2390 2520 0.030 5.10
272,970 275.520 2550 39.090 56.470 39.340 58.750  0.250 2280 2530 0.020 9.80
253.570 256.110 2540 38530 53.240 38.790 55.510 0.260 2270 2530 0.010 10.24
250.150 252.700 2.550 30.600 49.010 32430 49.720 1.830 0.710 2540 0.010 71.76
256.080 258.620 2540 37.610 33.110 38.440 34.800 0.830 1.690 2520 0.020 32.68
247.860 250.390 2.530 48570 38.440 49.390 40.130 0.820 1.690 2510 0.020 3241
<170 | 280.560 283.090 2530 35.020 56.390 35.850 58.060  0.830 1.670 2500 0.030 32.81
233.890 236.430 2540 39.110 46.570 39.950 48.240 0.840 1.670 2510 0.030 33.07
233.540 236.070 2530 39.100 49.010 39.480 51.130 0.380 2120 2500 0.030 15.02
255.950 258.470 2520 37.610 46.480 37.970 48.600 0.360 2.120 2480 0.040 14.29
252.880 255.400 2520 38.440 56.470 38.810 58.600 0.370 2130 2500 0.020 14.68
246.930 249.450 2520 33.110 48570 33.490 50.680 0.380 2110 2490 0.030 15.08
247.770 250.320 2550 37.610 49.010 37.850 51.280 0.240 2270 2510 0.040 941
<230 | 256.110 258.640 2530 38.450 48,570 38.670 50.850 0.220 2280 2500 0.030 8.70
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233.650 236.180 2530 39.090 30.600 39.160 33.020 0.070 2420 2490 0.040 2.77
267.470 270.020 2550 35.070 51.740 35.300 54.050 0.230 2310 2540 0.010 9.02
236.010 238.550 2540 33.110 47.650 33.280 49.990 0.170 2340 2510 0.030 6.69
<325 | 256.110 258.660 2550 37.600 38.440 37.770 40.800 0.170 2360 2530 0.020 6.67
247.770 250.320 2550 39.090 33.100 39.250 35.460 0.160 2.360 2520 0.030 6.27
Tabela VIII: Rendimento da extraccdo da grafite obtido com diferentes tamanhos das particulas, durante 48 h de repouso, tempo de

agitacdo de 180 minutos e volume de 250 mL de &gua destilada e com velocidade 4000 rpm.

Tamanho . Rendi : Perdas ) ] Teste | Teste G
d_ as X’?S‘)OSI XGraf | ¥l '?ge)s'd mento )g 2;5(';)*' © SAmostr | Scrafit | SResid Q

particulas (%)
(mesh)
<30 2.543 | 0.067 | 2.453 2.621 2.520 | 0.023 | 0.015|0.012 | 0.006 | .........
<40 2.543 | 0.087 | 2.430 3.408 2.517 | 0.027 | 0.006 | 0.006 | 0.010 | .........
<60 2.533 | 0.243 | 2.277 9.605 2.520 | 0.013 | 0.006 | 0.006 | 0.012 | .........
<100 | 2.540|0.260 | 2.267 | 10.236 2.527 | 0.013 | 0.010 | 0.010 | 0.015 | 0.857 | 13.000
<170 | 2523|0.373| 2.120 | 14.767 2.493 | 0.030 | 0.011 | 0.010 | 0.008 | 0.673 | 152.231
<230 | 2.543|0.230 | 2.287 9.043 2517 | 0.027 | 0.012 | 0.010 | 0.021 | 0.882 | 16.000
<325 | 2.547 | 0.167 | 2.353 6.545 2.520 | 0.027 | 0.006 | 0.006 | 0.012 | .........
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Anexo E: A espectroscopia de difraccéo de raios-X (XRD)

Tabela 1X: Teor massico das analises quantitativas dos componentes cristalinos e materiais amorfos de XRD das amostras da grafite.

Andlise quantitativa dos

Anélise quantitativa de componentes cristalinos e materiais

componentes cristalinos amorfos
Grafite Residuo Grafite Residuo
Tamanho Fase (O/S:W) Si (Yow) ((VSW) (O/SO \I/v) C (%w) Si (%w) A(&?go ((VE):W) Si (Yow) AE[)DO?;;O
T <88 um (170 1 21.10 11.60 21.30 13.00 17.90 9.90 10.70 6.50
mesh) 2 21.40 11.60 20.70 12.90 18.20 9.90 15.00 10.30 6.50 50.00
3 23.70 10.60 18.70 13.40 20.10 9.00 9.30 6.70
T <63 um (230 1 21.90 15.80 16.60 11.80 16.00 11.50 10.20 7.30
mesh) 2 22.40 16.50 16.60 11.80 16.30 12.00 27.20 10.20 7.20 38.70
3 23.40 15.80 16.60 11.70 17.10 12.00 10.20 7.20
1 13.40 9.30 7.70 5.40
Padrao 2 13.50 940 | ...l 7.70 5.40 4230 | | e
3 13.50 8.80 7.80 5.10
1 14.50 10.30 11.70 8.30
Amostra bruta 2 14.70 1030 | ...l 11.80 8.30 1960 | |
3 14.60 10.30 11.70 8.30
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Tabela X: Teor da média, desvio padréo e desvio padréo relativo.

Andlise quantitativa dos componentes cristalinos
Grafite Residuo
XGrafite S RSD XResiduo S RSD
C Si C
Tamanho (Y%ow)  (%w) C Si C Si (Yow) Si (Y%Ww) C Si C Si
T<88 um (170 mesh) | 22.07 11.27 | 142 058 |6.45 512 | 20.23 13.10 1.36 0.26 6.73 2.02
T <63 um (230 mesh) | 2257  16.03 | 0.76 0.40 | 3.38 2.52 | 16.60 11.77 0.00 0.06 0.00 0.49
Padrao 13.47 9.17 [ 0.06 0.32]0.43 351 | ciiviiee i | i i | e e,
Amostra bruta 14.60 10.30 | 0.10 0.00 | 0.68 0.00 | -evvvvvvne cvvviniiiine | i i | e
Analise quantitativa de componentes cristalinos e materiais amorfos
Grafite Residuo
XGrafite S RSD XResiduo S RSD
C Amorfo C Amorfo
Tamanho (%w) | Si (%ow) | (%ow) C Si C Si (Yow) Si (Yow) (Yow) C Si C Si
T <88 um (170 mesh) | 18.73 9.60 15.00 |1.19 052 |6.37 | 541 | 10.10 6.57 50.00 0.72 0.12 7.14 1.76
T <63 um (230 mesh) | 16.47 | 11.83 27.20 | 057 | 0.29 | 3.45 | 2.44 | 10.20 7.23 38.70 0.00 0.06 0.00 0.80
Padréo 7.73 5.30 42.30 | 0.06 | 0.17 | 0.75 | 327 | vveee | eevveviiiiin | e | | i | e
Amostra bruta 11.73 | 8.30 19.60 | 0.06 | 0.00 | 0.49 | 0.00 | .......... | coooiioiiiiis | e L
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Anexo F: Analise de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (XRF)

Tabela XII: Resultados elementares das analises de XRF da amostra bruta com T<63 um (230 mesh).

Amostra processada de T<63 um (230 mesh )
Amostra bruta de T<63 um (230 Padréo: T=250 um<149 pym
mesh) Grafite Residuo (60 -100 mesh)
Grafite da
Resultado Resultado Resultados Resultados | Resultados Resultados . .
Elemento (ppm) (%) Elementos (ppm) (%) (ppm) (%) Fabrica Grafite da
(ppm) Fébrica (%)

Si 503589.7 50.359 Si 444689 44.469 511536.8 51.154 104893.700 10.489
Al 190126.3 19.013 Al 114458.5 11.446 200771.9 20.077 67312.180 6.731
Fe 95358.38 9.536 Fe 146370.7 14.637 84217.07 8.422 46725.460 4.673
Ca 41508.54 4.151 Ca 97695.48 9.770 37844.08 3.784 3331.344 0.333
S 60892.24 6.089 S 53259.89 5.326 59972.93 5.997 4814.753 0.481
K 69157.63 6.916 K 42329.13 4.233 67920 6.792 3709.120 0.371
Zn 18584.57 1.858 Zn 49447.21 4.945 17825.39 1.783 1787.658 0.179
\/ 5513.776 0.551 V 4130.598 0.413 5155.493 0.516 1740.196 0.174
Ti 7722.185 0.772 Ti 7457.755 0.746 7488.191 0.749 4280.781 0.428
Ni 1770.02 0.177 Ni 6621.088 0.662 1346.414 0.135 689.455 0.069
Cr 880.528 0.088 Cr 1021.316 0.102 308.738 0.031 343.659 0.034
Cu 1327.373 0.133 Cu 3149.521 0.315 1227.005 0.123 887.260 0.089
Sr 682.371 0.068 Sr 947.996 0.095 627.15 0.063 0.000 0.000
Zr 577.739 0.058 Zr 754.27 0.075 596.219 0.060 0.000 0.000
Br 15.909 0.002 Br 60.119 0.006 14.021 0.001 21.158 0.002
Se 108.816 0.011 Se 204.763 0.020 96.919 0.010 85.467 0.009
Cd 147.369 0.015 Cd 212.327 0.021 156.952 0.016 36025.850 3.603
Mn 679.706 0.068 Mn 1380.034 0.138 716.974 0.072 155.364 0.016
Pb 54.06 0.005 Pb 218.352 0.022 48.277 0.005

P 347.961 0.035 P 18091.06 1.809 1224.649 0.122

Ir 146.006 0.015 Ir 63.672 0.006 139.726 0.014
Mo 422.996 0.042 Mo 2139.309 0.214 414,154 0.041

Cl | Cl 4830.794 0483 | ..l

Y 157.45 0.016 Y 0.00 0.00 166.648 0.017

Th 12.273 0.001 Th 0.00 0.00 13.851 0.001

TI 26.207 0.003 Tl 0.00 0.00 25.272 0.003
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Tabela XIII: Resultados elementares das analises de XRF da amostra bruta com T<88um (170 mesh).

Amostra processada de T<88 pum (170 mesh)

Amostra bruta de T<88 pm (170
mesh) Grafite Residuo Padrdo: T=250 um<149 um
Resultado  Resultado Resultados Resultados | Resultados Resultados Grafite da Gr?ﬁt? da
Elemento Elementos L Fabrica
(ppm) (%) (ppm) (%0) (ppm) (%0) Fabrica (ppm) (%)
Si 892608.7 89.261 Si 271103.8 27.110 859154.4 85.915 104893.700 10.489
Al 55487.82 5.549 Al 104338.7 10.434 63878.7 6.388 67312.180 6.731
Fe 9697.778 0.970 Fe 194501.7 19.450 18920.81 1.892 46725.460 4.673
Ca | Ca 163928.6 16.393 6309.175 0.631 3331.344 0.333
S 8370.245 0.837 S 96569.07 9.657 13018.05 1.302 4814.753 0.481
K 26365.25 2.637 K 35997.99 3.600 28086.86 2.809 3709.120 0.371
Zn 322.253 0.032 Zn 23321.57 2.332 2093.529 0.209 1787.658 0.179
V 2537.978 0.254 V 3377.746 0.338 2881.366 0.288 1740.196 0.174
Ti 3371.558 0.337 Ti 9227.201 0.923 3035.754 0.304 4280.781 0.428
NI | Ni 7765.52 0.777 536.069 0.054 689.455 0.069
Cr 519.474 0.052 Cr 1108.53 0.111 480.002 0.048 343.659 0.034
Cu 410.694 0.041 Cu 3694.638 0.369 421.284 0.042 887.260 0.089
Sro | Sr 1135.75 0.114 122.885 0.012 0.000 0.000
Zr 293.339 0.029 Zr 618.179 0.062 256.73 0.026 0.000 0.000
Br 14.878 0.001 Br 352.498 0.035 14.404 0.001 21.158 0.002
Se 285.665 0.029 13.498 0.001 85.467 0.009
Cs 12253.03 1.225 | s 36025.850 3.603
Mn 973.712 0.097 | oo 155.364 0.016
Pb 296.36 0.030 | oo,
P 6847.224 0.685 | e
Cl 58940.15 5894 | .
Mo 3262.468 0326 | i
Ag 0.00 0.00 690.519 0.069
Y 0.00 0.00 85.935 0.009
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Anexo G: Andlise de espectroscopia de emissdo dptica com plasma indutivamente acoplado (ICP-EQS)

Tabela XIV: Resultados das analises dos metais lixiviados por ICP-OES, durante a extraccao da grafite.

Tamanhos

T<63 pm
(230 mesh)

Elementos

Ag
Al
As
Ba
Be
Ca
Cd
Co
Cr
Cu
Fe

Li
Mg
Na
Ni
Pb
Se
Sr
TI

Zn

Conc[1]
(mg/L)

0.000
1.270
0.220
0.000
0.000
7.940
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
2.510
0.085
1.420
0.000
0.183
0.026
0.147
0.000
0.215
0.172
0.023
0.000

Conc[2]
(mg/L)

0.000
1.630
0.529
0.230
0.000
13.200
0.000
0.000
0.000
0.027
0.000
2.830
0.081
2.290
0.875
0.337
0.213
0.347
0.015
0.447
0.553
0.025
0.000

Conc[3]
(mg/L)

0.000
2.060
0.509
0.297
0.000
13.400
0.000
0.000
0.000
0.023
0.000
3.980
0.077
2.310
0.214
0.344
0.242
0.340
0.023
0.460
0.603
0.026
0.000

Mé.dia
Xx)

0.000
1.653
0.419
0.264
0.000
11.513
0.000
0.000
0.000
0.025
0.000
3.107
0.081
2.007
0.545
0.288
0.160
0.278
0.019
0.374
0.443
0.025
0.000

Desvio
Padrao

(s)

0.000
0.396
0.173
0.047
0.000
3.096
0.000
0.000
0.000
0.003
0.000
0.773
0.004
0.508
0.467
0.001
0.117
0.114
0.005
0.138
0.236
0.002
0.000

Desvio padréo
relativo (RSD)

(%)

0.000
23.922
41.236
17.980

0.000
26.892

0.000

0.000

0.000
11.927

0.000
24.884

4.749
25.324
85.840
31.597
72.917
40.829
27.686
36.859
53.253

6.024

0.000

Teste
Q

0.544

0.963

0.782

0.978

0.865

Teste
G

1.028

1.154

1.130

1.154

1.146

Intervalo
de
confianca

0
1.653+0.983
0.419+0.429
0.264+0.117

0

11.513+7.686

0

0

0
0.025+0.007

0
3.107+1.919
0.081+0.017
2.007+1.261
0.545+1.159
0.288+0.226
0.160+0.290
0.278+0.283
0.019+0.012
0.374+0.342
0.443+0.585
0.025+0.005

0

Valor
verdadeiro

(W (%)
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T<88um
(170
mesh).

Ag
Al
As
Ba
Be
Ca
Cd
Co
Cr
Cu
Fe
K
Li
Mg
Na
Ni
Pb
Se
Sr
Tl

Zn

0.000
0.616
0.013
0.000
0.000
4.330
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.633
0.076
0.942
2.640
0.091
0.000
0.000
0.000
0.093
0.000
0.014
0.000

0.000
0.620
0.157
0.000
0.000
8.870
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.923
0.073
1.910
3.460
0.270
0.031
0.144
0.000
0.279
0.166
0.020
0.000

0.000
1.150
0.227
0.000
0.000
9.330
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
1.140
0.080
1.850
4.490
0.279
0.000
0.107
0.000
0.323
0.055
0.020
0.000

0.000
0.618
0.132
0.000
0.000
7.510
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.899
0.076
1.567
3.530
0.213
0.031
0.126
0.000
0.232
0.111
0.018
0.000

0.000
0.003
0.109
0.000
0.000
2.764
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.254
0.003
0.542
0.927
0.106
0.000
0.026
0.000
0.122
0.078
0.004
0.000

0.000
0.458
82.204
0.000
0.000
36.798
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
28.306
4.329
34.606
26.260
49.602
0.000
20.847
0.000
52.828
70.743
20.086
0.000

0
0.618+0.007
0.132+0.270

0

0
7.510+6.862

o O o o o

0.899+0.630
0.076+0.007
1.567+1.345
3.530+2.301
0.213+0.263

0
0.126+0.064

0
0.232+0.302
0.111+0.193
0.018+0.010

0



Anexo H: Resultados experimentais da avaliacdo da qualidade da grafite purificada nas condi¢Ges optimizadas.

Determinacdo do Teor de Humidade

Peso do Peso do cadinho  Peso do cadinho
Crivo N° de cadinho vazio amostra antes  + amostra depis Humidade
(mesh)  cadinho W1 (g) da secagem W2  da secagem W3 (%)
(9) (9)
1 14.210 14.740 14.720 3.774
<230 2 14.420 14.930 14.920 1.961
3 13.360 13.880 13.860 3.846
1 9.880 10.400 10.390 1.923
<170 2 9.200 9.730 9.710 3.774
3 10.010 10.530 10.510 3.846
1 13.150 13.660 13.640 3.922
Padréo 2 14.660 15.180 15.160 3.846
3 13.660 14.180 14.170 1.923

*Onde:

>
1l
w




Determinagéo do Teor de Volatilidade

Peso do

: Peso do
cadinho + .
. o Peso do cadinho +
Crivo N° de . amostra . .. . .
. cadinho amostra depis m(inicial) m(final) Rendimento
(mesh) cadinho ; antes de .
vazio W1 (g) o de volatilizar
vilatilizar W3
@ W4 (g)
1 14.210 14.720 14.680 0.510 0.470 92.157
<230 2 14.420 14.920 14.890 0.500 0.470 94.000
3 13.360 13.860 13.820 0.500 0.460 92.000
1 9.880 10.390 10.360 0.510 0.480 94.118
<170 2 9.200 9.710 9.670 0.510 0.470 92.157
3 10.010 10.510 10.470 0.500 0.460 92.000
1 13.150 13.640 13.610 0.490 0.460 93.878
Padrao 2 14.660 15.160 15.140 0.500 0.480 96.000
3 13.660 14.170 14.130 0.510 0.470 92.157
Determinacao do Teor de Cinzas Totais
Crivo N° de Peso do Peso do cadinho | Peso do cadinho Cinzas
(mesh) | cadinho | cadinho vazio | +amostra antes | + amostra depis Totais
W1 (g) da secagem W4 | da secagem W5 (%)
(¢)) (¢))
1 14.210 14.680 14.229 4.043
<230 2 14.420 14.890 14.439 4.043
3 13.360 13.820 13.379 4.130
1 9.880 10.360 9.899 3.958
<170 2 9.200 9.670 9.217 3.617
3 10.010 10.470 10.029 4.130
1 13.150 13.610 13.160 2.174
Padrdo 2 14.660 15.140 14.671 2.292
3 13.660 14.130 13.679 4.043
* Onde: n=3
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Figura 20: Imagem do processo de purificacdo da grafite; 1 — agitacdo; 2 — repouso; 3 — decantacdo; 4 — secagem; 5 — grafite; 6 —

conservacao.
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