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RESUMO

O minério de ferro € um dos principais recursos minerais do Brasil, e seu beneficiamento gera
expressivos volumes de residuos arenosos ricos em silica, cujo reaproveitamento representa
uma alternativa sustentavel alinhada aos principios da economia circular. Este trabalho avaliou
a purificacdo de silica a partir do residuo arenoso do Complexo Metamorfico Bagdo por meio
de lixiviacao 4cida, investigando a influéncia do tipo de agente lixiviante, do tempo de reagao
e da calcinagdo prévia a 800 °C sobre a eficiéncia de remocao de impurezas. A caracterizagao
do residuo por fluorescéncia e difracdo de raios X revelou uma matriz predominantemente
quartzosa contendo impurezas associadas a hematita e a microclina. Na lixiviacdo com acido
nitrico (HNOs), o tempo de 60 minutos apresentou o melhor desempenho, promovendo
redugdes de 58,7% de Fe20s, 22,8% de Al.Os e 18,9% de K:0O. Para a mistura acida composta
por HCI, H2SO4 e HNO:s, o tempo de 30 minutos apresentou o melhor desempenho, alcangando
remocao de 58,7% de Fe20s, porém com menor eficiéncia na remog¢ao das demais impurezas
quando comparado ao sistema nitrico. O pré-tratamento térmico a 800 °C mostrou-se
prejudicial em ambos os sistemas, reduzindo a remocao de Fe.Os de 58,7% para 28,1% no
sistema nitrico ¢ de 58,7% para 3,8% na mistura acida, este Ultimo resultado atribuido a
formacao de gel de silica passivante induzido pelo H.SOa4. Ademais, avaliou-se o efeito da
calcinagdo a 1200 °C sobre o produto da lixiviagdo, verificando-se que o tratamento térmico
promoveu desidroxilagdo superficial, reorganizagdo estrutural e reducao expressiva da area
superficial especifica, resultando em material de maior estabilidade quimica e térmica. Conclui-
se que a lixiviagdo direta por 60 minutos com HNOs, sem pré-tratamento térmico, constitui a
rota mais eficiente para o enriquecimento de silica a partir do residuo arenoso de minério de
ferro, por promover remocao mais equilibrada das impurezas e utilizar um sistema lixiviante

menos agressivo que a mistura acida.

Palavras-chave: Residuo arenoso. Lixiviacao acida. Purificagdo de silica. Calcinagao.



ABSTRACT

Iron ore is one of Brazil's main mineral resources, and its beneficiation generates significant
volumes of silica-rich sandy tailings, whose reuse represents a sustainable alternative aligned
with the principles of the circular economy. This study evaluated the purification of silica from
sandy tailings of the Bacdo Metamorphic Complex through acid leaching, investigating the
influence of the leaching agent, reaction time, and prior calcination at 800 °C on impurity
removal efficiency. Characterization of the tailings by X-ray fluorescence (XRF) and X-ray
diffraction (XRD) revealed a predominantly quartz-rich matrix containing impurities associated
with hematite and microcline. In nitric acid (HNQOs) leaching, a reaction time of 60 minutes
provided the best performance, promoting reductions of 58.7% in Fe20s, 22.8% in Al2Os, and
18.9% in K20. For the acid mixture composed of HCI, H.SO., and HNOs, the 30-minute
treatment exhibited the best performance, achieving 58.7% Fe2Os removal, although with lower
efficiency in removing the remaining impurities when compared with the nitric acid system.
Prior calcination at 800 °C proved detrimental in both systems, reducing Fe:Os removal from
58.7% to 28.1% in the nitric acid system and from 58.7% to 3.8% in the acid mixture, the latter
being attributed to the formation of a passivating silica gel induced by H2SOa. In addition, the
effect of calcination at 1200 °C on the leached product was evaluated. The thermal treatment
promoted surface dehydroxylation, structural reorganization, and a significant reduction in
specific surface area, resulting in a material with greater chemical and thermal stability. It was
concluded that direct leaching with HNOs for 60 minutes, without prior thermal treatment,
represents the most efficient route for silica enrichment from iron ore sandy tailings, due to its
more balanced impurity removal and the use of a less aggressive leaching system than the acid

mixture.

Keywords: Sandy tailings. Acid leaching. Silica purification. Calcination.
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1 INTRODUCAO

A mineragdo desempenha papel fundamental na economia brasileira, sendo essencial
para o fornecimento de matérias-primas as industrias e ao comércio global. Em 2024, o valor
da produg@o mineral brasileira alcangou aproximadamente R$ 298,8 bilhdes, com o minério de
ferro representando cerca de 52,6% desse total. Esse cenario evidencia a relevancia econdmica
do setor, especialmente nos estados de Minas Gerais e Pard, onde se concentram importantes
reservas minerais e grandes operagdes de mineracdo (IBRAM, 2025).

Entretanto, o elevado volume de produgdo mineral também resulta na geracdo
expressiva de residuos durante as etapas de extracdo e beneficiamento do minério de ferro.
Nesses processos, parte significativa do material processado ndo ¢ convertida em produto final,
sendo destinada como residuo de mineragdo. Estima-se que esses materiais possam representar
até 40% do total processado, alcangando dezenas de milhdes de toneladas anuais. Esses residuos
sdo compostos principalmente por particulas finas contendo 6xidos e hidréxidos de ferro, além
de minerais como a silica, geralmente presente na forma de quartzo (Carmignano et al., 2021).

O armazenamento desses materiais em barragens impde desafios técnicos, ambientais e
regulatorios cada vez mais rigorosos, especialmente apds a promulgacido da Lei Federal n°
14.066/2020, que proibiu o método de alteamento a montante e estabeleceu diretrizes para a
descaracterizacdo dessas estruturas no Brasil (Brasil, 2020). Nesse contexto, intensifica-se a
busca por alternativas voltadas ao reaproveitamento desses materiais, alinhadas aos principios
da economia circular e da mineragdo sustentavel. A recuperacdo de minerais de interesse
econdmico presentes nesses residuos constitui uma estratégia relevante para a redugdo de
impactos ambientais e para a amplia¢do do aproveitamento dos recursos ja extraidos, agregando
valor a materiais anteriormente destinados apenas a disposi¢ao final (Carmignano et al., 2021;
Souza et al., 2020; Cubi et al., 2026).

Nesse contexto de valorizacdo de materiais e reaproveitamento de recursos minerais,
cabe destacar que a terminologia adotada pela indistria mineral e pela literatura técnica
frequentemente utiliza o termo '"rejeito" para designar os materiais remanescentes do
beneficiamento mineral. Entretanto, neste trabalho sera empregado preferencialmente o termo
"residuo". Essa escolha fundamenta-se na proposta de valorizacdo e reaproveitamento do
material estudado, em consonancia com os principios da economia circular e da mineragdo
sustentavel. Dessa forma, por se tratar de um material com potencial de aproveitamento
tecnologico para obtengao de silica de maior pureza, o termo "residuo" sera utilizado ao longo

deste trabalho para se referir ao material investigado.
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Dentre os constituintes de maior interesse tecnologico presentes nesses residuos,
destaca-se a silica (SiO2), um dos compostos mais abundantes da crosta terrestre (Deer; Howie;
Zussman, 2013). A silica possui ampla aplicagdo industrial, com destaque para setores
tecnologicos como a industria eletronica e fotovoltaica (USGS, 2025). Nos ultimos anos, esse
material tem assumido importancia estratégica devido a crescente demanda por silicio metélico
e polisilicio, obtidos a partir da redu¢do da silica, empregados na fabricagdo de células solares,
semicondutores e dispositivos eletronicos.

Apesar desse potencial, a silica presente em residuos minerais geralmente contém
impurezas que limitam sua aplicagdo em setores tecnoldgicos mais exigentes. Elementos como
ferro, aluminio, célcio e magnésio estdo entre os principais contaminantes, tornando necessaria
a aplicacdo de processos de purificacdo capazes de elevar o teor de SiO: e reduzir tais impurezas
(Long et al., 2024).

Entre as técnicas mais empregadas para esse fim, destaca-se a lixiviagdo acida, processo
hidrometalurgico que promove a dissolucao de impurezas por meio da acao de agentes quimicos
acidos (Iler, 1979; Long et al., 2024). Estudos recentes indicam que a combinagdo entre
separacao magnética, tratamentos térmicos e lixiviacdo acida pode resultar em silica com
pureza superior a 99%, ampliando seu potencial de aplicagdo em setores de maior valor
agregado, como as industrias eletronica, quimica e fotovoltaica (Cubi et al., 2026; Qu et al.,
2024).

Entretanto, apesar de eficientes, os processos convencionais de purificagdo ainda
apresentam limitagdes ambientais, operacionais e econdmicas. Em muitos casos, sao
necessarios multiplos ciclos de lixiviagdo com elevadas concentragdes de acidos fortes, além
de tratamentos térmicos em altas temperaturas e longos tempos de processamento. Essas
condigdes aumentam o consumo energético, elevam os custos operacionais e intensificam a
geragao de efluentes acidos, tornando o processo mais complexo e ambientalmente impactante
(Carmignano et al., 2021; Cubi et al., 2026).

Diante desse cenario, torna-se necessaria a busca por rotas mais eficientes e sustentaveis
para a purificacdo da silica proveniente de residuos minerais. Assim, este trabalho teve como
objetivo avaliar a viabilidade da purificacdo de silica (Si0O2) a partir de residuo arenoso de
minério de ferro por meio de uma rota alternativa de lixiviagdo acida. Para isso, foram
investigados parametros como o tipo de agente lixiviante, o tempo de lixiviagdo e a influéncia
do pré-tratamento térmico na eficiéncia do processo, bem como os efeitos do tratamento térmico

sobre a qualidade final da silica obtida.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Esta pesquisa propds-se a desenvolver uma rota alternativa de lixiviacdo acida para a
extracdo e purificagdo da silica presente em residuos arenosos provenientes da mineragdo de

ferro, previamente submetidos as etapas de cominuicao, deslamagem e separagdo magnética.

2.2 Objetivos Especificos

e (aracterizar fisica, quimica e mineralogicamente o residuo arenoso de minério de ferro,
previamente submetido as etapas de cominui¢do, deslamagem e separacdo magnética,
com énfase na identificacdo das fases minerais portadoras de silica e das principais
impurezas associadas;

e Desenvolver um rota de lixiviagdo &cida para aumentar a concentracdo da silica presente
no residuo;

e Avaliar a influéncia dos pardmetros do processo de lixiviacdo 4cida, especialmente o
tempo de reacdo e o tipo de agente lixiviante, na eficiéncia de remocao de impurezas e
na pureza final da silica obtida;

e Investigar o efeito da calcinagdo prévia do residuo sobre a reatividade do material e
sobre a eficiéncia da remog¢ao de contaminantes durante a lixiviagao acida;

e Analisar a influéncia da calcina¢ao na microestrutura e nas propriedades da silica obtida
apods o processo de purificagao;

e (Comparar a eficiéncia das rotas com e sem a etapa de calcinagdo, considerando

principalmente a pureza quimica e as caracteristicas estruturais da silica obtida.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Minério de Ferro
3.1.1 Panorama economico

O minério de ferro desempenha papel fundamental na industrializagdo global, por ser a
principal matéria-prima para a producdo de ago e um dos pilares da economia mundial. Nesse
contexto, o Brasil consolida-se como um dos maiores produtores dessa commodity, com o setor
mineral alcangando um faturamento de R$ 298,8 bilhdes em 2025, dos quais 52,6%
correspondem ao minério de ferro. No ambito nacional, o estado de Minas Gerais destaca-se ao
concentrar cerca de 40% do faturamento mineral do pais, conforme apresentado na Figura 1

(IBRAM, 2025).

Figura 1 - Dados estatistico sobre o setor mineral
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Fonte: IBRAM (2025).

A relevancia de Minas Gerais na extragdo de minério de ferro estd ligada,
principalmente, a regido conhecida como Quadrilatero Ferrifero (Figura 2). Tal area se destaca
como a principal zona de mineragdo do Brasil e responde por uma consideravel parcela das

vendas de minério de ferro para outros paises (IBRAM, 2025).
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Figura 2 - Regido do quadrilatero ferrifero
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A importancia do Quadrilatero Ferrifero ndo se deve somente a grande quantidade de
reservas existentes, mas principalmente a qualidade da composi¢ao mineraldgica dos depdsitos,
formados essencialmente por itabiritos e minerais ricos em hematita. Diferentemente das
reservas do Pard, compostas predominantemente por hematitas de alto teor, frequentemente
superiores a 60% de ferro, os depdsitos mineiros sdo majoritariamente constituidos por
itabiritos, com teores médios proximos de 50% Fe, demandando etapas mais complexas de
beneficiamento mineral. Mineralogicamente, essas formagdes sdo compostas principalmente
por hematita (a-Fe203), além de magnetita (FesO4) e goethita (a-FeOOH), minerais diretamente
associados a geracao de residuos durante o processamento (Larizzatti et al., 2014).

Com a gradual exaustdo dos depdsitos de alto teor, a mineragcdo de ferro passou a
demandar o processamento de minérios cada vez mais pobres e complexos, especialmente
itabiritos, que requerem etapas adicionais de beneficiamento para atingir os teores comerciais
exigidos. Como consequéncia, ocorre um aumento expressivo na geragao de residuos minerais.
No Brasil, a producao bruta de minério de ferro (ROM) alcangou 523 milhdes de toneladas em
2024, sendo estimado que entre 20% e 40% desse volume seja convertido em residuos durante
o processamento. Minas Gerais, responsavel por aproximadamente 57% da produgdo nacional

beneficiada, concentra parcela significativa desse passivo mineral, evidenciando a crescente

necessidade de desenvolvimento de estratégias para reaproveitamento e valorizacao desses
materiais (IBRAM, 2025; ANM, 2025; Cubi et al., 2026).
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3.1.2 Etapas de beneficiamento

Para realizar a comercializagdo do minério de ferro, esse material precisa passar por
varias fases de tratamento mineral, nas quais o tamanho das particulas ¢ ajustado e o material ¢
concentrado. Cada uma dessas fases leva a producao de diferentes tipos de residuos, que mudam
de acordo com o método utilizado. A Figura 3 apresenta um fluxograma esquemadtico do
processo de beneficiamento comumente empregado no setor mineral, conforme abordado por

Souza et al. (2020).

Figura 3 - Fluxograma do processo de beneficiamento do minério de ferro
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Destinagao: pilhas de estéril

Fonte: Gerado por ChatGPT modelo GPT-5.5 (2026).

O procedimento ilustrado na Figura 3 inicia-se com o minério de ferro itabiritico
proveniente diretamente da lavra, denominado ROM (Run of Mine), o qual ¢ submetido
inicialmente as etapas de britagem e moagem. Essas operacdes de cominui¢do tém como
principal objetivo promover a redu¢do granulométrica do material e intensificar a separacao
entre os minerais de ferro e os minerais de ganga, favorecendo a eficiéncia das etapas
subsequentes de concentracao mineral (Carmignano et al., 2021; Souza et al., 2020).

Apds a moagem, o minério segue para a etapa de classificacdo, responsavel pela
separagdo das particulas de acordo com sua granulometria, direcionando adequadamente o
material para os processos posteriores de deslamagem e concentragdo. Durante a extragao
mineral e nas primeiras etapas do beneficiamento ocorre também a geragdo do denominado
material estéril, constituido por solos, rochas encaixantes e materiais sem valor economico
imediato, normalmente destinados as pilhas de estéril (Souza et al., 2020; Silva et al., 2006).

Na sequéncia, o minério ¢ direcionado a etapa de deslamagem, geralmente realizada em
hidrociclones, cujo objetivo consiste na remog¢ao das particulas ultrafinas e fragdes argilosas

presentes na polpa mineral. O material removido no overflow corresponde ao chamado residuo
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fino ou lama, caracterizado por uma composi¢cdo mineraldogica complexa, formada
predominantemente por minerais de ganga e oxidos de ferro residuais. Nesse contexto,
destacam-se como principais minerais de ganga o quartzo (Si0O:), os argilominerais como a
caulinita (Si2Al:Os(OH)a) e a gibbsita (AlI(OH)s), os feldspatos potassicos como a microclina
(KAISi:0s), além de micas (muscovita e biotita) e carbonatos em menores proporgdes, os quais
contribuem para a presenca de silica, alumina e outros contaminantes no sistema. Mesmo sendo
considerado residuo, esse material ainda apresenta teores significativos de ferro,
frequentemente proximos de 32%, evidenciando perdas metélicas associadas as limitagdes dos
processos fisicos convencionais de separagdo (Carmignano et al., 2021; Souza et al., 2020).

Posteriormente, o minério deslamado ¢ submetido as etapas de concentragdo,
responsaveis pelo aumento do teor de ferro a partir das diferengas nas propriedades fisicas e
fisico-quimicas dos minerais presentes. Entre os métodos mais empregados destaca-se a
separacdo magnética de alta intensidade (WHIMS — Wet High-Intensity Magnetic Separation),
utilizada para recuperar minerais com susceptibilidade magnética, como hematita e magnetita,
promovendo sua separacao em relagdo a ganga silicatada (Carmignano et al., 2021; Souza et
al., 2020).

Complementarmente, a flotagdo catidnica reversa constitui a principal rota tecnoldgica
aplicada aos itabiritos brasileiros, especialmente no Quadrilatero Ferrifero. Nesse processo,
reagentes coletores promovem a hidrofobizacdo do quartzo, permitindo sua remog¢do pela
espuma, enquanto os minerais de ferro permanecem na polpa mineralizada. Como consequéncia
dessa etapa ocorre a geracao do denominado residuo arenoso ou residuo grosso, constituido
majoritariamente por quartzo, frequentemente com teores superiores a 80% de silica, e
granulometria média superior a 100 pm (Cubi et al., 2026; Xie et al., 2023).

Ao final do beneficiamento, obtém-se o concentrado de minério de ferro, com teores
que podem ultrapassar 60% e atingir aproximadamente 67% ferro, adequados a produgdo de
sinter feed e pellet feed (Cubi et al., 2026).

Entretanto, a eficiéncia do processo de concentragcdo mineral, embora essencial para a
obtencdo de concentrados de ferro de alta qualidade, acarreta a geragao expressiva de residuos,
os quais representam um dos principais desafios ambientais € econdmicos da atividade

mineradora (Souza et al., 2020; Carmignano et al., 2021).
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3.2 Residuos de Minério de Ferro
3.2.1 Geragdo e classificacdo dos residuos

A geracgdo de residuos na mineragdo de ferro esta diretamente associada a complexidade
mineralogica dos depositos explorados e a necessidade de sucessivas etapas de beneficiamento
para obtengao de concentrados com elevados teores de ferro. Com o esgotamento gradual das
reservas de alto teor, especialmente aquelas constituidas predominantemente por hematita rica,
tornou-se necessario o processamento de minérios mais pobres e complexos, como os itabiritos,
intensificando significativamente a geragao de residuos (Carmignano et al., 2021).

Nesse contexto, estima-se que sejam gerados aproximadamente 1,4 bilhdo de toneladas
anuais de residuos de minério de ferro em escala global, concentrados principalmente em paises
como Australia, Brasil e China. No cenério brasileiro, a geragao de residuos corresponde entre
20% e 40% da massa total do minério extraido, evidenciando a magnitude ambiental associada
ao setor mineral (IBRAM, 2024).

Os residuos gerados na mineracao de ferro podem ser classificados, segundo Souza et
al. (2020) e IBRAM (2024), de acordo com sua origem, granulometria, classificagdo ambiental

e porte produtivo anual das unidades mineradoras, conforme apresentado na Figura 4.

Figura 4 - Classificacao dos residuos de minério de ferro
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Fonte: Gerado por ChatGPT modelo GPT-5.5 (2026).

Quanto a origem no processo produtivo, os materiais gerados na mineracdo de ferro
podem ser classificados em material estéril e residuo. O material estéril corresponde ao solo e
as rochas removidos durante a etapa de lavra para possibilitar a extracdo do minério, enquanto

os residuos consistem nos materiais remanescentes do beneficiamento mineral ap6s a extragao
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da fragdo economicamente aproveitavel do minério (Silva et al., 2006; Carmignano et al.,
2021).

Do ponto de vista granulométrico, os residuos podem ser subdivididos em residuos finos
(lama) e residuos grossos ou arenosos, diferenciando-se principalmente pela granulometria, teor
de umidade, composi¢do mineraldgica e etapa de beneficiamento em que sdo gerados. Os
residuos finos apresentam particulas predominantemente inferiores a 74 pm, enquanto 0s
residuos grossos ou arenosos possuem granulometria normalmente entre 40 el50 pum
(Carmignano et al., 2021; Souza et al., 2020).

Além disso, os residuos da mineracdo podem ser classificados conforme critérios
ambientais estabelecidos pela ABNT NBR 10004 em residuos perigosos (Classe 1) e ndo
perigosos (Classe II), sendo estes ultimos subdivididos em nao inertes (Classe II A) e inertes
(Classe II B). Estudos indicam que os residuos de minério de ferro sao predominantemente
classificados como residuos nao perigosos pertencentes a Classe II (Carmignano et al., 2021).

As operacdes mineradoras também podem ser categorizadas administrativamente
conforme o porte produtivo anual definido pela Agéncia Nacional de Mineracao (ANM), sendo
classificadas em pequeno, médio e grande porte. Operagdes de grande porte apresentam
produgdo superior a 1.000.000 t/ano, enquanto unidades de médio porte produzem entre
100.000 e 1.000.000 t/ano. Ja operacdes de pequeno porte apresentam producdo entre 10.000 e
100.000 t/ano. Esses critérios também sdo utilizados pelo Instituto Brasileiro de Mineracao
(IBRAM) para caracterizar o setor mineral brasileiro (ANM, 2024; IBRAM, 2024).

As propriedades granulométricas e quimicas desses residuos tornam sua gestdo um
desafio crescente, sobretudo em razdo dos riscos ambientais associados a disposi¢do em
barragens e do aumento continuo dos estoques gerados pela mineragdo (Carmignano et al.,

2021; Bragagnolo et al., 2025).

3.2.2  Impactos ambientais e disposi¢do em barragens

Historicamente, cerca de 95% dos residuos gerados pela mineracdo no Brasil foram
destinados a barragens de contengdo, totalizando centenas de estruturas distribuidas pelo pais,
com elevada concentragdo no estado de Minas Gerais. Entre os métodos construtivos
empregados, destacou-se o alteamento a montante, amplamente utilizado devido ao menor
custo operacional, porém associado a maiores riscos geotécnicos, especialmente relacionados
ao fendmeno de liquefagdo dos residuos saturados (Carmignano et al., 2021; Bragagnolo et al.,

2025).
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O alteamento a montante (Figura 5) ¢ um método construtivo de barragens de residuos
no qual as sucessivas elevagoes da barragem sao realizadas sobre o proprio residuo previamente
depositado. Nesse sistema, a estrutura ¢ elevada progressivamente em direcdo a area de
armazenamento dos residuos, utilizando parte do material j& disposto como base para as novas

etapas construtivas (Carmignano et al., 2021; Bragagnolo et al., 2025).

Figura S - Barragem na configuraciao alteamento a montante
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Fonte: Gerado por ChatGPT modelo GPT-5.5 (2026).

Os riscos associados a esse modelo de disposicdo tornaram-se evidentes apds os
rompimentos das barragens de Funddo, em Mariana (2015), e de Coérrego do Feijao, em
Brumadinho (2019). O desastre de Mariana liberou aproximadamente 43 milhdes de m* de
residuos, provocando impactos ambientais severos ao longo da bacia do Rio Doce até o Oceano
Atlantico, enquanto o rompimento em Brumadinho resultou em centenas de vitimas fatais e
extensa degradacao ambiental (Carmo et al., 2017; Carmignano et al., 2021). Esses eventos
impulsionaram mudangas significativas na legislacao brasileira, culminando na promulgacado
da Lei Federal n° 14.066/2020, que proibiu novos alteamentos a montante e estabeleceu prazos
para a descaracterizacdo dessas estruturas (Brasil, 2020).

Além dos riscos estruturais associados as barragens, a disposicao continua de residuos
pode provocar impactos ambientais relacionados a contaminacao de corpos hidricos, alteracao
da paisagem, supressdo vegetal e ocupacdo de extensas areas destinadas ao armazenamento
desses materiais (Carmo et al., 2017; Carmignano et al., 2021).

Diante dos riscos estruturais e socioambientais evidenciados por falhas historicas em
barragens de rejeitos, torna-se essencial o desenvolvimento de estratégias de reaproveitamento

e valorizagdo tecnoldgica que reduzam os volumes destinados a disposi¢ao final e convertam
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esses materiais em insumos de valor econdmico, alinhando a atividade mineraria aos principios

da sustentabilidade e da economia circular (Carmo et al., 2017).

3.2.3  Reaproveitamento e valoriza¢do tecnologica dos residuos de minério de ferro

Diante da necessidade de reduzir os volumes destinados a disposi¢ao final em barragens,
os residuos de mineracdo passaram gradualmente a ser avaliados ndo apenas como passivos
ambientais, mas também como materiais com potencial de reaproveitamento e recuperagao de
valor econdmico. Nesse contexto, conforme defendido por Carmignano et al (2021), conceitos
relacionados a economia circular e a mineragdo sustentdvel passaram a estimular o
desenvolvimento de rotas voltadas a reutilizacdo desses materiais em diferentes aplicagdes
industriais.

Entre as principais alternativas de valorizagdo tecnoldgica, Carmignano et al (2021)
destacam a aplicacdo dos residuos de minério de ferro na construgao civil, especialmente como
substitutos parciais de agregados naturais em concretos, argamassas, pavimentacao e materiais
ceramicos. A pesquisa revisada por esses autores demonstra que substitui¢oes de até¢ 30% do
agregado mitdo podem promover o refinamento da microestrutura e melhorias na resisténcia
mecanica dos compdsitos cimenticios.

Na industria ceramica, os estudos conduzidos por Silva et al. (2014) apontam que
incorporagdes de até 40% de residuo em revestimentos e pisos apresentaram ganhos em dureza
superficial e resisténcia ao desgaste. Além disso, Mendes et al. (2019) produziram tijolos com
aproximadamente 29% de residuo que atenderam aos requisitos internacionais de resisténcia
mecanica, alcangando valores proximos de 4,3 MPa.

A fragdo fina dos residuos também apresenta potencial para a producao de materiais
cimenticios sustentaveis e geopolimeros. Pesquisas especificas de do Carmo et al. (2014)
indicam que esses materiais podem atingir resisténcias a compressao superiores a 100 MPa e
resisténcia a flexdo proxima de 20 MPa, evidenciando um elevado potencial para aplicagdes
estruturais e pavimentagdo de alto desempenho. Segundo os mesmos autores, a presenca de
aluminossilicatos e o6xidos de ferro contribui para o desenvolvimento de matrizes
geopoliméricas com elevada estabilidade quimica e mecanica.

Entre as rotas de maior valor agregado, destaca-se o aproveitamento da fracdo arenosa
rica em quartzo para a obteng¢ao de silica de alta pureza (High Purity Quartz — HPQ). O trabalho
desenvolvido por Cubi et al. (2026) e a revisao de Long et al. (2024) reforcam que esse material

possui ampla aplicacdo em setores de ponta, incluindo as industrias fotovoltaica,
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microeletronica, fibras Opticas e semicondutores. Dependendo da aplicagdo, esses
pesquisadores ressaltam que sdo requeridas purezas superiores a 99,9% (grau 3N), com rigoroso
controle de contaminantes para nao comprometer as propriedades opticas, elétricas e térmicas
dos dispositivos finais.

Entre as rotas de reaproveitamento de maior valor agregado, destaca-se o
aproveitamento da fra¢do arenosa rica em quartzo proveniente do Complexo Metamorfico
Bacao, uma vez que suas caracteristicas geologicas e mineraldgicas favorecem a concentragao
e purificacdo da silica, possibilitando a obteng¢ao de materiais com elevado grau de pureza para

aplicagoes tecnologicas avangadas (Cubi ef al., 2026; Long et al., 2024).

3.2.4 Complexo metamorfico bagdo

O material investigado neste trabalho ¢ proveniente do Complexo Metamorfico Bagao
(CMB), localizado na por¢ao sul do Quadrilatero Ferrifero, em Minas Gerais. A caracterizagdo
geoldgica e mineralogica dessa unidade ¢ relevante por controlar diretamente a composicao dos
residuos minerais gerados durante o beneficiamento e, consequentemente, seu potencial de
reprocessamento para obtenc¢do de silica de maior pureza.

Do ponto de vista geoldgico, o0 CMB ¢ constituido por rochas cristalinas (granitos,
gnaisses € migmatitos) que foram intensamente alteradas por processos de intemperismo ao
longo do tempo, resultando na formacgdo de espessos perfis de regolito e saprolito. Esses
materiais sdo compostos predominantemente por quartzo, além de minerais secundarios como
caulinita, gibbsita e 6xidos de ferro, caracteristicos de ambientes de intensa alteracdo quimica
no Quadrilatero Ferrifero (Figueiredo et al, 2002). Também ocorrem minerais primarios
relictos parcialmente preservados, com destaque para microclina e plagioclasios
pseudomorfizados, cuja alteragdo influencia a geoquimica local e o comportamento do material
durante o processamento mineral (Figueiredo et al., 2002).

As fases dominantes nos residuos gerados durante o beneficiamento desse material sao
quartzo, hematita e magnetita, sendo a goethita também observada em proporgdes que podem
atingir até 13,7% da massa (Pires et al., 2019). Em termos de composi¢ao quimica, os residuos
brutos apresentam teores de SiO: entre 48% e 60% e aproximadamente 25% de ferro total,
distribuido entre as diferentes fases de 6xidos e hidréxidos mencionadas (Long et al., 2025;
Cubi et al., 2026). Do ponto de vista fisico, o material apresenta diametro médio (dso) entre 25
e 80 um e densidade de particulas superior a 3,7 g/cm?®, refletindo a elevada presenca de

minerais de ferro. Além dessas caracteristicas mineraldgicas, quimicas e fisicas, o material
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apresenta baixa capacidade de retengdo de dgua e pH alcalino, comportamento associado as
etapas de beneficiamento, especialmente a utilizagdo de hidroxido de s6dio (NaOH) durante a
flotacao reversa (Silva et al., 2016; Pires et al., 2019).

A presenca simultanea de quartzo em elevada propor¢ao e de impurezas metalicas,
principalmente ferro sob a forma de 6xidos e hidroxidos, confere a esse residuo um perfil
mineraldgico favordvel a purificagdo por lixiviagdo acida. Enquanto o quartzo apresenta
elevada estabilidade quimica em meio acido diluido, as fases ferrosas apresentam maior
reatividade, o que favorece sua dissolucao seletiva. Entretanto, a forma de ocorréncia dessas
impurezas, seja como particulas discretas ou como inclusdes nos graos de quartzo, influencia
diretamente a acessibilidade dos reagentes e, consequentemente, a eficiéncia do processo de
purificacao (Long et al., 2025; Cubi et al., 2026). Nesse contexto, torna-se fundamental
investigar a influéncia de variaveis operacionais, como o tipo de agente lixiviante e o tempo de
reagdo, uma vez que esses parametros controlam a cinética de dissolucdo das impurezas
metalicas e afetam diretamente a eficiéncia da purificagdo, a seletividade do processo e a
obteng¢do de concentrados de silica com maior grau de pureza.

Uma vez que o residuo dessa unidade geologica ¢ majoritariamente quartzoso, torna-se
necessario compreender profundamente a estrutura, as propriedades e a quimica superficial da

silica para viabilizar sua purificacao (Figueiredo et al., 2002; Iler, 1979).

3.3 Silica

3.3.1 Estrutura, propriedades e quimica superficial

A silica (Si102) ¢ um dos compostos mais abundantes da crosta terrestre, sendo formada
pela combinacdo de silicio e oxigénio em uma unidade tetraedrica [SiO4]. Nesse arranjo, um
atomo de silicio ocupa o centro do tetraedro, coordenado a quatro atomos de oxigénio. A forma
como esses tetraedros se conectam da origem a diferentes estruturas cristalinas, conhecidas
como polimorfos da silica (Iler, 1979).

O quartzo o constitui a fase termodinamicamente estavel da silica em condigdes
ambientes de temperatura e pressdo. Ao ser aquecida, a silica apresenta importantes
transformagoes estruturais. Em torno de 573 °C, tem-se a transi¢ao reversivel do quartzo o para
0 quartzo [, processo caracterizado por uma expansao anisotropica da rede cristalina, capaz de
gerar tensdes internas no material. Em temperaturas mais elevadas, outras fases cristalinas

passam a ser estaveis, como a tridimita, acima de aproximadamente 870 °C, e a cristobalita, em
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temperaturas superiores a 1470 °C até a fusdo. Apesar de serem normalmente encontradas em
altas temperaturas, essas fases podem existir em condicdes normais como metaestaveis,
especialmente a cristobalita (Iler, 1979; Xie et al., 2023). Na Figura 6 ¢ apresentado essas

estruturas.

Figura 6 - Transformacoes polimorficas da silica em funcio da temperatura
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Fonte: Xie et al.; (2023)

A silica pode se apresentar na forma amorfa, caracterizada pela auséncia de ordem
estrutural de longo alcance, em fun¢do do arranjo aleatdrio dos tetraedros [SiO,]*”. Essa
configurac¢do ndo periddica proporciona a silica amorfa uma reatividade quimica superior € uma
area superficial especifica maior em relagao as formas cristalinas (Risfaheri et al., 2026).

As propriedades fisico-quimicas da silica desempenham um papel crucial em sua ampla
utilizagdo na industria. Este material ¢ quimicamente inerte e apresenta resisténcia acentuada a
corrosdo por acidos, sendo significativamente mais resistente do que muitos materiais
estruturais comuns. A dissolugdo da silica ocorre apenas sob condigdes especificas, como na
presenca de 4cido fluoridrico (HF) ou acido fosforico a altas temperaturas.

Do ponto de vista fisico, apresenta elevada dureza (grau 7 na escala Mohs), ponto de
fusdo entre 1710 e 1756 °C e excelente estabilidade térmica, suportando operagdes prolongadas
em temperaturas elevadas. Adicionalmente, possui baixo coeficiente de expansao térmica, o
que lhe confere elevada resisténcia ao choque térmico (Long et al., 2024; Xie et al., 2023).

A quimica de superficie da silica (Figura 7) exerce papel fundamental em suas interagdes

com 0 meio. Sua superficie é predominantemente composta por grupos silanol (Si~OH) e pontes
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siloxano (Si—O-Si). Os grupos silanol atuam como principais sitios de adsor¢do, especialmente
para moléculas de 4agua, conferindo a silica um cardter naturalmente hidrofilico. Essa
reatividade superficial, aliada a possibilidade de modificacdo quimica, amplia

significativamente suas aplicacdes em areas como catalise, adsor¢ao seletiva e cromatografia

(Iler, 1979).

Figura 7 - Desenho esquematico da quimica da superficie da silica
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Fonte: Gerado por ChatGPT modelo GPT-5.5, 2026.

A compreensdo da estrutura cristalina e da reatividade superficial da silica permite
correlacionar suas propriedades com o nivel de pureza alcangado, visto que a presenca de
impurezas metalicas afeta caracteristicas opticas, elétricas e térmicas do material, limitando sua

utilizagdo em aplicagdes tecnoldgicas de maior valor agregado (Iler, 1979; Long et al., 2024).

3.3.2 Pureza da silica e influéncia das impurezas metdlicas

A relevancia econdmica e tecnologica da silica esta diretamente associada ao seu grau
de pureza, frequentemente classificado pela notacao “N”. Nessa convengao, 3N corresponde a
uma pureza de 99,9%, enquanto 5N indica 99,999%. Materiais com pureza superior a 99,995%
sdo considerados de ultra-alta pureza e constituem insumos estratégicos para industrias de alta
tecnologia, como semicondutores, fibras Opticas e dispositivos fotovoltaicos. Nesses setores,
propriedades como transparéncia Optica e estabilidade elétrica sdo criticas, exigindo niveis

extremamente baixos de contaminantes (Xie et al., 2023; Cubi et al., 2026).
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A presenga de impurezas metalicas pode impactar de maneira significativa o
desempenho da silica. O ferro (Fe) ¢ particularmente prejudicial por reduzir a transparéncia e
introduzir coloragao indesejada, além de afetar a eficiéncia em aplicagdes fotovoltaicas. O
aluminio (Al) pode favorecer processos de desvitrificacdo e reduzir a estabilidade térmica,
enquanto metais alcalinos como s6dio (Na) e potéssio (K) comprometem a transmitancia optica
e podem atuar como dopantes ndo intencionais em dispositivos semicondutores. Elementos
como calcio (Ca) e magnésio (Mg) também afetam a integridade estrutural em processos de alta
temperatura, favorecendo defeitos e microfissuras (Long ef al., 2024).

Para a remog¢ao desses contaminantes ¢ a obtencdo de silica com teores superiores a
99,9% (grau 3N), a lixiviacdo acida configura-se como a principal rota hidrometaltrgica a ser
investigada neste estudo, em razao de sua eficiéncia na dissolucdo seletiva de impurezas

metalicas (Cubi et al., 2026; Long et al., 2025).

3.4 Lixiviacio Acida

3.4.1 Fundamentos da lixiviacdo acida

A lixiviagdo acida ¢ um processo hidrometalirgico amplamente empregado na
metalurgia extrativa para promover a dissolu¢do de determinados componentes presentes em
uma fase so6lida por meio da agdo de um agente acido. Esse processo se baseia nas diferencas
de reatividade entre os constituintes do material, o que permite que determinados elementos
sejam solubilizados enquanto outros permanecem na fase sélida (Long et al., 2025; Maltrana;
Morales, 2023). Assim, a lixivia¢do pode ser compreendida como um mecanismo de separacao
quimica fundamentado na reatividade diferencial dos minerais.

Do ponto de vista fisico-quimico, trata-se de um sistema heterogéneo solido—liquido, no
qual ocorrem simultaneamente fendmenos de transferéncia de massa, reagdes quimicas na
interface e equilibrios termodinamicos. A eficiéncia do processo estd diretamente relacionada
as condigdes operacionais e as caracteristicas do material tratado, como sua composi¢ao
mineraldgica e sua estabilidade estrutural (Iler, 1979; Long et al., 2025).

De maneira fundamental, a lixiviagdo 4acida baseia-se na interagdo dos ions H" com os
sitios superficiais do solido, predominantemente oxigénios estruturais e grupos hidroxila
expostos, desencadeando reagdes de protonagao que polarizam e enfraquecem as ligagdes metal
oxigénio da rede cristalina. Esse ataque protonico desestabiliza a coordenacdo dos cations

metalicos, favorecendo sua liberacao para a fase aquosa na forma de espécies idnicas soluveis,
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enquanto a matriz solida remanescente sofre alteragdes progressivas, como aumento de
porosidade e formacdo de camadas de produto que podem atuar como barreiras difusionais
(Maltrana; Morales, 2023; Long et al., 2025).

A Figura 8 apresenta um desenho esquematico do principio da lixiviagdo acida,

elaborado com base na literatura de Long et al. (2025).

Figura 8 - Desenho esquematico do principio da lixiviacdo acida
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Fonte: Desenvolvido por ChatGPT modelo GPT-5.5 (2026).

No entanto, a reatividade do sistema ndo ¢ governada exclusivamente pela atividade
protonica. Os anions associados ao acido, Cl-, SO+*, NOs~, exercem papel relevante por meio
do mecanismo de dissolu¢do promovida por ligantes, ligand promoted dissolution. Nesse
processo, a formagao de complexos soluveis com os metais recém dissolvidos, como espécies
cloradas de Fe**, FeCl** e FeCla, desloca o equilibrio de dissolugdo superficial, favorecendo a
continuidade da extragdo e aumentando a cinética do processo (Maltrana; Morales, 2023; Long
et al.,2025).

A intensidade desse efeito varia conforme a capacidade de coordenagdo de cada anion.
O CI atua como ligante de elevada afinidade por ions férricos, promovendo maior
solubilizagdo, o SO+*" apresenta comportamento intermediario, podendo favorecer a formagao
de espécies ou fases secundarias menos soluveis sob condigdes especificas, o que pode reduzir
a eficiéncia liquida do processo, ja o NOs~ possui baixa capacidade de complexacdo, de modo
que sua atuacao lixiviante ¢ governada predominantemente pelo efeito dcido e, em alguns casos,

pelo seu carater oxidante. Assim, sistemas acidos mistos podem apresentar desempenho distinto
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de solugdes acidas simples, ao combinar diferentes rotas de ataque quimico e complexagdo, o
que influencia diretamente a cinética e a seletividade da dissolucdo entre fases minerais
(Maltrana; Morales, 2023; Long et al., 2025).

A eficacia desse mecanismo de separagdo quimica depende da selecdo adequada de
agentes lixiviantes, bem como da compreensdo dos diferentes mecanismos de dissolugdo

associados a cada fase mineral presente no material (Zueva et al., 2025; Risfaheri et al., 2026).

3.4.2 Agentes lixiviantes e mecanismos de dissolugdo

A escolha do agente lixiviante ¢ um dos fatores mais importantes no controle do
processo, pois determina quais espécies serdo preferencialmente dissolvidas e qual sera o
mecanismo dominante de reagdo. Acidos minerais como acido cloridrico (HCI) e 4cido
sulfurico (H2SO4) sdo amplamente utilizados devido a sua eficiéncia na dissolu¢ao de 6xidos
metalicos e carbonatos, enquanto 4acidos oxidantes, como o acido nitrico (HNOs), podem atuar
simultaneamente como agentes de dissolugdo e oxidagao (Long et al., 2025; Cubi et al., 2026).

Em alguns casos, o uso de acidos como o acido fluoridrico (HF) possibilita a
desestruturacao de fases minerais mais estaveis, em func¢do de sua elevada capacidade de ataque
a rede silicatada, embora sua aplicagdo seja limitada devido a elevada toxicidade e as restri¢cdes
operacionais associadas. De forma geral, sistemas de acidos mistos sdo frequentemente
empregados para ampliar a eficiéncia do processo, uma vez que combinam diferentes
mecanismos quimicos de ataque, promovendo maior abrangéncia na dissolucdo de fases
minerais (Long et al., 2025; Cubi et al., 2026).

A Tabela 1 apresenta os principais agentes lixiviantes, bem como seus mecanismos

gerais de atuagdo, com base em Long et al. (2025) e Cubi et al. (2026).

Tabela 1 - Principais agentes lixiviantes e seus mecanismos gerais

Agente Principal funcdo Mecanismo dominante Observagao geral
lixiviante
HCI Dissolugéo de 6xidos Reagdo acido—base Alta eficiéncia em fases
metalicos superficiais
H2S04 Solubilizagdo de metais Formacdo de sulfatos Estavel e amplamente aplicado
HNO: Oxidagao e dissolucao Reagdes redox Atua como oxidante auxiliar
HF Ataque estrutural Dissolugdo de redes Alta reatividade
estaveis
Misturas Processos Sinergia quimica Maior eficiéncia global
acidas multicomponentes

Fonte: Propria autora (2026).
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Além da escolha dos acidos, o rendimento do processo ¢ fortemente influenciado pelo
controle rigoroso das variaveis operacionais e dos parametros cinéticos, os quais determinam a
velocidade das reagdes de dissolucdo e a extensao da purificagdo alcangada, impactando

diretamente a eficiéncia global do processo (Khalifa et al., 2019; Maltrana; Morales, 2023).

3.4.3 Variaveis operacionais e cinética do processo

As variaveis operacionais exercem papel fundamental no desempenho de processos
hidrometalurgicos, uma vez que controlam diretamente tanto a cinética das reagdes quanto a
eficiéncia global de dissolucdo dos minerais. Pardmetros como concentracdo do reagente
lixiviante, temperatura e condigdes de transferéncia de massa influenciam a disponibilidade de
espécies reativas no meio, a velocidade das reagdes quimicas e o grau de interacao solido—
liquido. Dessa forma, a compreensdo desses fatores ¢ essencial para a definicdo de condi¢des
operacionais otimizadas, capazes de equilibrar eficiéncia de extragdo e consumo de reagentes
(Long et al., 2025; Cubi et al., 2026).

A disponibilidade de ions ativos H* no meio reacional depende nao apenas da
concentragdo nominal do acido, mas também da sua constante de dissociacdo, a qual determina
o grau de ionizacdo e a intensidade do ataque quimico sobre a fase sdlida. De forma geral, o
aumento da concentracgao e o uso de 4cidos com maior grau de dissociacdo favorecem a taxa de
dissolugdo, ao intensificar a protonacao dos sitios superficiais e o enfraquecimento das ligacdes
metal oxigénio. Entretanto, esse comportamento ndao ¢ linear, uma vez que, em altas
concentragoes, a atividade efetiva dos ions H" pode ser reduzida e efeitos de transporte de massa
tornam se limitantes, devido ao aumento da viscosidade do meio e a menor difusividade dos
reagentes. Além disso, podem ocorrer fendmenos de saturacdo local e passivagao superficial,
como a formacao de camadas de silica ou produtos secundarios, que dificultam o acesso do
lixiviante as impurezas internas. Dessa forma, a eficiéncia do processo resulta do equilibrio
entre reatividade quimica, cinética de dissolucdo e limita¢des de transporte, sendo essencial a
defini¢do de condi¢des operacionais Otimas para maximizar a seletividade e o consumo
eficiente de reagentes (Long et al., 2025; Cubi et al., 2026).

A temperatura, por sua vez, afeta diretamente a cinética das reagdes envolvidas. O
aumento da temperatura eleva a energia cinética das particulas, aumentando a frequéncia de
colisdes efetivas e, consequentemente, acelerando as taxas de reagcdo. Além disso, determinadas
reacdes tornam-se mais favoraveis do ponto de vista termodindmico em temperaturas mais

elevadas, o que contribui para a eficiéncia global do processo. Em sistemas sob pressao, esse



30

efeito tende a ser ainda mais significativo devido a intensificacdo simultdnea de temperatura e
transferéncia de massa (Long et al., 2025; Qu et al., 2024).

O tempo de reagao também desempenha papel importante na eficiéncia da lixiviagao.
Em estagios iniciais, ocorre a dissolu¢ao mais rapida das espécies mais reativas e acessiveis.
Com o avango do processo, a velocidade de reacdo tende a diminuir, pois passa a ser controlada
por mecanismos difusionais, nos quais os reagentes precisam atravessar camadas de produtos
formadas na superficie do solido. Dessa forma, tempos mais longos podem ser necessarios para
alcancar maiores niveis de remocdo, embora ganhos adicionais tendam a se tornar
progressivamente menores ao longo do tempo (Risfaheri et al., 2026).

A relagdo liquido/sélido (L/S) € outro parametro critico, pois determina a
disponibilidade de reagente em relacao a quantidade de material s6lido. Relagdes muito baixas
podem limitar o processo por insuficiéncia de reagente, enquanto relagdes muito altas podem
aumentar o consumo de insumos sem melhoria proporcional na eficiéncia. Assim, o ajuste
adequado dessa varidvel é essencial para garantir equilibrio entre desempenho técnico e
viabilidade econdmica (Long ef al., 2025; Qu et al., 2024).

A Tabela 2 apresenta uma sintese dos principais parametros operacionais € suas

influéncias no processo de lixiviagdo 4cida, com base em Long et al. (2025) e Qu et al. (2024).

Tabela 2 - Efeito dos principais parametros operacionais na lixiviacio

Parametro Efeito principal Impacto no processo
Concentragdo de acido Aumenta disponibilidade de ions Acelera dissolugdo até limite operacional
Temperatura Eleva energia cinética Intensifica cinética de reagdo

Tempo de reagdo Permite avango da dissolugdo Controla grau de extracdo

Relacdo L/S Define disponibilidade de reagente Afeta eficiéncia e consumo
Agitacdo Reduz camada difusional Melhora transferéncia de massa

Pré-tratamento Altera estrutura do sé6lido Facilita acesso ao interior

Fonte: Propria autora (2026).

Do ponto de vista cinético, a lixiviagdo pode ser descrita por modelos que consideram a
progressdo da reacdo da superficie para o interior da particula solida, sendo comumente
representada pelo modelo de nticleo encolhente. Nesse contexto, a etapa limitante pode ser tanto
a reagdao quimica na interface quanto a difusdo dos reagentes através da camada de produtos
formada, dependendo das condi¢des do sistema. Em muitos casos, observa-se uma transi¢ao

entre controle cinético e difusional ao longo do processo (Long et al., 2025; Cubi et al.; 2026).



31

O pré-tratamento térmico, embora ndo faga parte da etapa de lixiviagdo em si, pode
exercer influéncia significativa no desempenho do processo. O aquecimento do material induz
tensdes internas e microfissuras na estrutura solida, além de promover alteragdes mineralogicas
que aumentam a acessibilidade das espécies quimicas presentes. Como consequéncia, o contato
entre reagente e solido ¢ facilitado, o que tende a aumentar a eficiéncia da etapa de lixiviagao
subsequente (Cubi et al., 2026; Qu et al., 2024).

Nesse contexto, Cubi et al. (2026) demonstram que a torrefacdo de curta duragao,
associada ao descompasso de expansao térmica entre quartzo € minerais ferriferos, gera tensdes
termoelasticas nas interfaces dos graos, resultando na nucleac¢do de microfissuras e no aumento
da conectividade porosa, o que amplia a area reativa disponivel para a lixiviagdo. De forma
complementar, Qu et al. (2024) evidenciam que o aquecimento seguido de resfriamento brusco
intensifica a formacao desses defeitos estruturais e favorece a migragao de impurezas como Fe
e Al do interior do reticulo cristalino para regides mais superficiais, onde se tornam mais
acessiveis a dissolucdo. Assim, o conjunto desses mecanismos confirma que o tratamento
térmico atua como uma etapa de ativagao microestrutural, potencializando a eficiéncia da
lixiviagdo subsequente ao aumentar simultaneamente a reatividade superficial e a acessibilidade

das impurezas.

3.5 Tratamento Térmico

O tratamento térmico por calcinagdo ¢ uma operagao unitaria amplamente empregada
na metalurgia extrativa, baseada na aplicacdo de energia térmica controlada para promover
transformagoes fisico-quimicas em fases minerais solidas. Do ponto de vista termodinamico e
cinético, esse processo pode envolver desidratacao, desidroxilacao, mudangas de fase cristalina,
reorganizacao estrutural e aumento da reatividade superficial (Cubi et al., 2026; Qu et al.,
2024). Em sistemas minerais complexos, a calcinagdo atua principalmente na instabilizagdo de
fases hidratadas e na inducdo de defeitos cristalinos, favorecendo etapas subsequentes de
separacao fisica e lixiviagao quimica (Iler, 1979; Xie et al., 2023; Cubi et al., 2026).

Em materiais naturais e residuos minerais contendo silica, o quartzo (SiO2) exerce papel
estrutural central devido a sua elevada estabilidade quimica e predominancia volumétrica. Sua
principal transformagao ocorre na transi¢ao quartzo o para quartzo 3 em aproximadamente 573
°C, envolvendo reorganizagcdo da estrutura cristalina sem ruptura da rede Si—O, mas com

expansao volumétrica abrupta e anisotropica. Em sistemas multifasicos, esse comportamento
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gera incompatibilidades de deformacdo entre o quartzo e minerais associados, contribuindo
para a formagao de tensdes internas (Cubi et al., 2026; Qu et al., 2024).

Além disso, o aquecimento promove transformagdes relevantes em fases secundarias,
como a desidroxilacdo da goethita (a-FeOOH) com formacdo de hematita (a-Fe2Os), mais
estavel termicamente, e o colapso estrutural de minerais aluminosilicaticos como a caulinita,
que resulta em metacaulinita amorfa de maior desordem estrutural e reatividade (Carmignano
etal.,2021; Cubi et al., 2026).

Nesse contexto, um dos efeitos mais relevantes da calcinagao em sistemas heterogéneos
¢ a geragdo de tensdes termoelasticas decorrentes da diferenca entre coeficientes de expansao
térmica das fases minerais. Esse descompasso provoca concentragdo de tensdes nas interfaces,
resultando em microfissuragdo, aumento de porosidade e criagdo de caminhos preferenciais
para difusdo de reagentes, o que intensifica a reatividade global do material (Cubi et al., 2026).

Nos residuos de minério de ferro, esse mecanismo ¢ ainda mais significativo devido a
distribui¢do microestrutural tipica, na qual o quartzo atua como fase continua e os 6xidos de
ferro ocorrem como inclusdes ou preenchimentos intergranulares. A interagdo térmica entre
essas fases favorece a desagregacao estrutural do agregado mineral, ampliando a acessibilidade
das impurezas e condicionando o comportamento do sistema durante o processamento (Cubi et
al., 2026).

Do ponto de vista do processamento mineral, os estudos de Khalifa ez al. (2019), Qu et
al. (2024) e Cubi et al. (2026) demonstram que a combinagdo entre tratamento térmico €
lixiviagdo quimica promove aumentos expressivos na pureza da silica, frequentemente acima
de 99%. Esse desempenho esta associado principalmente a migragdo de impurezas para regioes
superficiais por gettering (Khalifa ez al., 2019), a intensificagdo de defeitos estruturais e maior
penetracao do lixiviante via choque térmico (Qu et al., 2024), e a formacao de microfissuras
por tensodes termoelasticas que ampliam a area reativa (Cubi et al., 2026). Assim, a calcinagao
se estabelece como etapa preparatoria essencial para potencializar a eficiéncia da lixivia¢do e o
grau de pureza da silica obtida.

A Figura 9 apresenta um desenho esquematico do mecanismo de liberagdo de impurezas
por tratamento térmico, elaborado com base na literatura de Khalifa ef al. (2019) e Qu ef al.

(2024).
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Figura 9 - Mecanismo de liberacio de impurezas por tratamento térmico
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Fonte: Gerado por ChatGPT modelo GPT-5.5 (2026).

Em abordagens mais recentes, observa-se uma tendéncia de otimizagdo energética dos
processos térmicos, com reducdo do tempo de residéncia e aplicacdao de estratégias como a
calcinagdo em materiais brutos. Essa abordagem explora de forma mais eficiente os efeitos de
choque térmico e incompatibilidade de expansao entre fases minerais, maximizando a geragao
de microdefeitos estruturais em menor tempo de processamento. O resultado ¢ o aumento da
liberacao mineral e da eficiéncia de separagdo com menor consumo energético, o que ¢ um fator
critico para viabilidade industrial em larga escala (Xie et al., 2023).

Dessa forma, a calcinagdo pode ser entendida como um processo de modificacio
estrutural e ativagdo microestrutural de sistemas minerais. Seus efeitos decorrem
principalmente da interacdo entre minerais com diferentes comportamentos térmicos, cuja
incompatibilidade favorece a formacdo de defeitos estruturais e contribui para a melhoria da

eficiéncia em etapas posteriores de separacao e purificagdo (Cubi et al., 2026).



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Descricido Geral do Trabalho
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O fluxograma geral do processo experimental desenvolvido neste trabalho ¢ apresentado

na Figura 10. O diagrama abrange todas as etapas do estudo, desde a caracterizacdo inicial do

residuo proveniente do Complexo Metamorfico Bacdo (CMB) até as etapas finais de

purificacdo e caracterizagao da silica obtida, permitindo uma visao integrada do procedimento

experimental adotado.

Figura 10 - Fluxograma geral
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O trabalho inicia-se com a caracteriza¢do quimica e mineraldgica do residuo arenoso.
Posteriormente, uma fracdo do material ¢ submetida a tratamento térmico, enquanto outra ¢
mantida em sua condig¢ado original de recebimento.

Na sequéncia, realiza-se o processo de lixiviacao acida, seguido das etapas de filtracao
e secagem. As amostras que apresentaram os melhores resultados sdo entdo submetidas a uma
etapa adicional de calcinagdo, com o objetivo de avaliar a influéncia desse parametro nas
caracteristicas da silica obtida.

Por fim, as silicas provenientes da lixiviagdo com melhor desempenho, bem como a

silica calcinada, sdo submetidas a caracterizacdo fisico-quimica e mineraldgica.

4.2 Materiais

O residuo analisado neste trabalho (Figura 11) ¢ oriundo do Complexo Metamorfico
Bacao, localizado na regido do Quadrilatero Ferrifero. Trata-se de um residuo arenoso que
passou pelas etapas de deslamagem e separagdo magnética durante o beneficiamento. A
deslamagem teve como finalidade eliminar particulas finas de diversas composi¢gdes, como
argilas e coloides, enquanto a separacdo magnética foi realizada para reduzir a quantidade de
fases ferrosas contidas no material. Além das etapas de beneficiamento, a amostra também

passou por um processo adicional de cominuicao.

Figura 11 - Residuo arenoso de minério de ferro do complexo metamoérfico bacao
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Fonte: Propria autora, 2026.
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4.3 Meétodos

4.3.1 Caracterizacgdo do residuo e da silica obtida

A caracterizagdo inicial do residuo foi realizada por difracdo de raios X (DRX),
fluorescéncia de raios X (FRX) e andlise granulométrica por difracdo a laser (LD), com o
objetivo de determinar as fases mineralogicas, a composi¢ao quimica e a distribuigdo
granulométrica do material.

A andlise por DRX, realizada no equipamento Shimadzu XRD-7000, foi empregada
para identificagdo das fases cristalinas presentes no residuo. O ensaio foi conduzido em modo
de varredura continua, no intervalo angular de 5° a 80° (20), com passo de 0,02° e tempo de
contagem de 1 s por passo.

A técnica de FRX, realizada no equipamento Shimadzu EDX-720, foi utilizada para a
determinagdo da composicao quimica do material. As anélises foram conduzidas sob atmosfera
de vacuo, sendo os resultados expressos em termos de 6xidos, conforme a pratica usual para
materiais geologicos e minerais.

A distribuigdo granulométrica foi determinada por difragdo a laser, utilizando o
equipamento CILAS 1090, permitindo avaliar o tamanho das particulas do residuo, pardmetro
relevante para as etapas subsequentes de processamento, como lixiviacdo e filtragao.

Apos a etapa de lixiviacao, foi realizada a caracterizacao da silica obtida com o objetivo
de avaliar sua composicao e estrutura ap6ds o processamento. As analises de DRX e FRX foram
conduzidas sob as mesmas condi¢des experimentais aplicadas ao residuo inicial, permitindo a
compara¢do direta entre as amostras. O DRX foi utilizado para identificacdo das fases
cristalinas presentes no produto final, enquanto o FRX foi empregado para a determinagao da
composi¢ao quimica residual e verificacao da eficiéncia da remocao de impurezas. Ambas as
técnicas foram realizadas nas mesmas condi¢des previamente adotadas na caracterizagdo do
residuo inicial, garantindo consisténcia metodoldgica e comparabilidade dos resultados.

A espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi utilizada
para identificar os grupos funcionais caracteristicos da silica, com énfase nas vibragdes
associadas as ligagdes Si—O-Si e Si—OH, bem como para detectar possiveis residuos de espécies
superficiais remanescentes do processo quimico.

A analise foi realizada em um espectrometro Thermo Fisher Scientific Nicolet Summit

PRO, na faixa espectral de 4000 a 400 cm™, com resolugao de 4 cm™ e 8 varreduras (scans)
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acumuladas. Esses parametros foram adotados para melhorar a relagdo sinal/ruido e garantir
maior defini¢do e confiabilidade das bandas de absorcao obtidas.

A area superficial especifica e a porosidade da silica foram determinadas por anélise de
adsor¢ao de nitrogénio (BET), utilizando o equipamento Nova Station B (Quantachrome),
permitindo avaliar as caracteristicas texturais do material obtido apds a lixiviagdo, pardmetros
importantes para aplicagdes subsequentes do produto.

Para a preparagao da amostra, foi utilizada massa de 0,8537 g, acondicionada em célula
de 1 cm?, sendo submetida a etapa de desgaseificagdo (outgas) por 12,0 horas a 200,0 °C, com
0 objetivo de remover umidade e espécies adsorvidas previamente a andlise.

As condigdes de ensaio empregaram nitrogénio (N2) como adsorbato, com temperatura
de banho de 273,0 K e temperatura de adsor¢ao de 77,350 K. Foram adotadas tolerancias de
pressao de 0,100/0,100 (adsor¢ao/dessorcao), tempo de equilibrio de 60/60 s e tempo limite de
equilibrio de 240/240 s, com tempo total de andlise de 61,5 min.

4.3.2 Processamento do material

O residuo foi subdividido para permitir a comparagdo entre o material in natura e o
material previamente submetido ao tratamento térmico. O pré-tratamento foi realizado em
mufla a 800 °C por 10 minutos, condi¢do definida com base em Cubi et al. (2026), com o
objetivo de promover a eliminagao de matéria organica, a desidroxilagdo de fases hidratadas e
possiveis transformacdes mineraldgicas capazes de alterar a reatividade do material.

Posteriormente, as amostras previamente submetidas ou ndo ao tratamento térmico
foram encaminhadas a etapa de lixiviacdo acida. Conforme apresentado na Figura 12, o
processo foi conduzido considerando trés variaveis principais: tipo de residuo, tempo de reacao
e composicado da solugao lixiviante. A defini¢do dos parametros operacionais foi fundamentada
nos estudos de Long et al. (2025), que destacam a seletividade e a sinergia de sistemas acidos
na remogao de contaminantes metalicos, e nos trabalhos de Cubi et al. (2026) e Risfaheri et al.
(2026), os quais evidenciam a influéncia da temperatura ¢ do tempo de reacao na cinética de

dissolugdo e na eficiéncia global do processo de lixiviagdo acida.
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Figura 12 - Esquema do processo de lixiviacio acida

SOLUGOES LIXIVIANTES
o >
- 15 min 30 min 60 min 120 min
HNO,3M
Residuo bruto —

Residuo tratado Solugao 2

Mistura
(HCI/H,S0,/HNO,)
3M

Coleta do sélido
apos filtragao

Fonte: Propria autora (2026).

Os ensaios foram realizados com relagao sélido/liquido de 1:20 (g-mL™"), utilizando-se
10 g de residuo para 200 mL de solucdo lixiviante, propor¢do adotada com base em Okada et
al. (2002), que indicam essa faixa como adequada para garantir disponibilidade de reagentes e
evitar limitagdes cinéticas por saturacdo da solugdo. O processo foi conduzido a 80 °C, sob
agitacdo constante, condi¢do fundamentada em Risfaheri ez al. (2026), que demonstram sua
eficiéncia na aceleracdo da cinética de dissolug¢do e no favorecimento do transporte de massa
sem atingir condigdes de ebuli¢do, assegurando estabilidade operacional e reprodutibilidade.

Ressalta-se que a lixiviagdo foi conduzida em sistema aberto, sem utilizacao de refluxo,
opc¢do metodologica adotada em consonancia com Risfaheri et al. (2026) e Cubi et al. (2026),
uma vez que a temperatura de 80 °C permite operacdo segura abaixo das condi¢gdes de ebulicao
das solugdes dacidas utilizadas, reduzindo complexidade experimental, evitando perdas
significativas por volatilizagdo e mantendo a reprodutibilidade dos ensaios.

A preparacdo da mistura acida foi fundamentada na combinag¢do dos 4cidos
concentrados (HCIl, H.SO4 ¢ HNOs) na propor¢ao volumétrica fixa de 4:3:1, conforme a
metodologia descrita por Cubi et al. (2026). O procedimento de preparo ¢ apresentado
esquematicamente na Figura 13, a qual ilustra as etapas de preparagao das solugdes individuais,
a defini¢do das propor¢des volumétricas e a etapa final de homogeneizagdo e diluigdo da

mistura acida.



39

Figura 13 - Desenho esquematico do preparo da solu¢io acida
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Fonte: Propria autora (2026).

4.3.3 Etapas de separagdo, secagem, calcinagdo

Ao final dos ensaios de lixiviagao, as suspensdes foram submetidas a filtracao a vacuo
para separagao das fases solida e liquida. O material so6lido obtido foi lavado com 4agua destilada
até neutralizagdo do pH e, posteriormente, seco em estufa a 110 °C por 18 horas, visando a
remocao da umidade residual e a estabiliza¢ao das amostras.

ApOs a secagem, as amostras foram novamente caracterizadas por fluorescéncia de raios
X (FRX), sendo todos os resultados comparados diretamente com o FRX do residuo como
recebido antes da lixiviagdo. A quantificacdo da remoc¢do de impurezas foi realizada pela
diferenca entre os teores de oOxidos iniciais e finais, sendo essa variacdo convertida em
porcentagem de remog¢ao para cada elemento analisado, permitindo a avaliagdo direta da
eficiéncia do processo de lixiviacdo. As anélises por difracdo de raios X (DRX) foram realizadas
apenas nas amostras que apresentaram os resultados mais relevantes.

As amostras que apresentaram maior enriquecimento em silica foram posteriormente
submetidas a calcinagao a 1200 °C por 1 hora, condi¢ao estabelecida com base em Iler (1979),
que descreve o uso de tratamentos térmicos em altas temperaturas como etapa para avaliagao
da estabilidade estrutural, eliminacdo de fases residuais e reorganizacdo da estrutura da silica

em materiais silicosos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracteriza¢ao do Residuo

Inicialmente, realizou-se a analise granulométrica a laser do residuo em estudo, cujo
resultado ¢ apresentado na Figura 14. Observa-se que o residuo apresenta didmetro mediano
(D50) de 16,22 um. Ao confrontar esse valor com a literatura de Carmignano et al. (2021), que
estabelece a faixa granulométrica tipica para residuos arenosos entre 40 ¢ 150 um, verifica-se
que o material analisado apresenta dimensdes reduzidas, condizentes com a etapa adicional de

cominuicdo a qual foi submetido.

Figura 14 - Distribuicdo granulométrica do residuo em estudo
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Fonte: Propria autora (2026).

A heterogeneidade granulométrica do residuo, caracteristica também destacada por
Carmignano et al. (2021), é corroborada pela ampla distribuicdo observada na Figura 14. O
D10 foi de 2,62 um, enquanto o D90 atingiu 51,40 pum, evidenciando uma distribui¢do
granulométrica relativamente ampla e a presenga de particulas com diferentes faixas de
tamanho. Essa heterogeneidade est4 associada ndo apenas a ampla variagao granulométrica do
residuo arenoso, mas também a coexisténcia de particulas liberadas e agregados minerais, além
das diferencas mineralogicas entre as fases presentes no material, conforme descrito por
Carmignano et al. (2021) e Cubi et al. (2026). Adicionalmente, fatores relacionados a

variabilidade da rocha de origem e a eficiéncia das etapas de beneficiamento contribuem
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diretamente para a distribuicdo ndo uniforme das particulas no residuo, como apontam Souza
et al. (2020) e Carmignano et al. (2021).

A granulometria constitui um fator relevante para o processo de lixiviacao acida, uma
vez que particulas menores apresentam maior area superficial disponivel para reacao, conforme
discutido por Maltrana e Morales (2023) e Long et al. (2025). Nesse contexto, a granulometria
reduzida observada no material analisado tende a favorecer o contato entre o reagente lixiviante
e as impurezas presentes no residuo, podendo contribuir para maior eficiéncia na remogao
dessas fases, segundo Freitas (2026).

A Figura 15 apresenta a composi¢do quimica do residuo obtida por fluorescéncia de
raios X (FRX). A andlise demonstrou que o residuo ¢ constituido majoritariamente por silica,
correspondendo a aproximadamente 86% da composic¢ao total. Além disso, foram identificados
teores de 7,3% de 6xido de aluminio (Al=0s), 4,6% de 6xido de potassio (K20) e 2,1% de 6xido
de ferro III (Fe20:). Essa composicdo ja era esperada, tendo em vista as etapas de
beneficiamento as quais o residuo foi submetido, conforme relatado por Carmignano et al.

(2021).

Figura 15 - Analise quimica do residuo em estudo
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Fonte: Propria autora, 2026.

Ao comparar os resultados obtidos com a literatura, observa-se que o teor de SiO:
encontra-se na extremidade superior da faixa tipica reportada para residuos arenosos, descrita

por Carmignano et al. (2021) e também por Pires et al. (2019) para materiais do Quadrilatero
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Ferrifero, entre aproximadamente 30% e 90%, indicando que o material analisado apresenta
elevada concentragdo de quartzo.

Em contrapartida, o teor de Fe2Os observado foi significativamente inferior aos valores
normalmente reportados para residuos arenosos de flotacao de itabiritos, que geralmente variam
entre 8% e 48%, conforme Carmignano et al. (2021) e Pires et al. (2019), evidenciando a
elevada eficiéncia das etapas de beneficiamento na remocao das fases ferriferas presentes no
material.

Os teores de Al-Os e K20 sugerem a permanéncia de minerais de ganga no residuo,
principalmente aluminossilicatos e minerais potassicos. A presenga simultdnea dessas
impurezas pode estar associada a fases mineralégicas como microclina, micas e outros
feldspatos potassicos, os quais ja foram reportados em residuos ferruginosos do Quadrilatero
Ferrifero por Silva et al. (2006) e também discutidos em revisdes mais recentes por Bragagnolo
et al. (2025). A microclina, em especial, constitui um feldspato potassico rico em aluminio e
potassio, justificando os teores relativamente elevados de Al.Os e KO observados na amostra.

Embora os teores de Fe.Os observados apods as etapas de beneficiamento sejam
relativamente baixos, o ferro ainda permanece como uma impureza relevante no processo de
purificacdo da silica. Entretanto, considerando a composi¢do quimica do residuo analisado, os
compostos associados ao aluminio e ao potassio passam a representar os principais alvos da
lixiviacdo 4cida, uma vez que permanecem em concentragdes mais expressivas no material e
apresentam maior estabilidade quimica frente ao processo, segundo Pires ef al. (2019).

Por fim, realizou-se a analise da composicdo mineralogica do residuo por meio de
difracdo de raios X (DRX), cujo resultado ¢ apresentado na Figura 16. Observa-se a presenca
de trés principais fases mineraldgicas: quartzo, hematita e microclina, em concordancia com a
literatura disponivel para residuos do Quadrilatero Ferrifero, conforme descrito por Silva et al.
(20006), Pires et al. (2019) e Bragagnolo et al. (2025).

A predominancia da fase quartzo estd em concordancia com os elevados teores de SiO:
obtidos na analise quimica por FRX, confirmando o carater predominantemente silicoso do
residuo, conforme discutido por Carmignano et al. (2021) e Pires et al. (2019). A identificagao
da hematita indica a permanéncia de fases ferriferas residuais mesmo apos as etapas de
separa¢cdo magnética, o que também ¢ observado em residuos de beneficiamento de itabiritos
descritos por Souza et al. (2020) e Cubi et al. (2026). J4 a presenca da microclina corrobora os
teores de Al:Os e K:O observados na andlise quimica, sendo um feldspato potassico
frequentemente reportado em residuos do Quadrilatero Ferrifero, conforme Silva et al. (2006)

e Bragagnolo ef al. (2025).
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Figura 16 - Composi¢do mineralogica do residuo como recebido
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Dessa forma, os resultados mineraldgicos obtidos por DRX mostram-se coerentes com
as caracterizagdes granulométrica e quimica previamente realizadas nesta pesquisa,

consolidando a consisténcia dos dados obtidos ao longo das etapas de caracterizac¢ao do residuo.

5.2 Processo de Lixiviacao Acida

5.2.1 Efeito do tempo de lixiviagdo utilizando dcido nitrico: residuo in natura

Neste topico sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos para o residuo arenoso
na condi¢cao como recebido apds o processo de lixiviagdo com acido nitrico. A Figura 17
apresenta as amostras lixiviadas para os quatro tempos avaliados, permitindo a comparagao
visual da evolugdo do material ao longo do tratamento.

A coloragdo acinzentada observada na amostra inicial, apresentada anteriormente na
Figura 11, pode estar associada a presenga de filito no residuo analisado. O filito ¢ uma rocha
metamorfica comumente associada aos corpos de minério de ferro do Quadrilatero Ferrifero e
caracterizada por elevada concentrag¢do de quartzo, além de minerais acessorios como micas e
feldspatos, conforme descrito por Silva et al. (2006) e Pires et al. (2019). Durante as etapas de
extracdo e beneficiamento mineral, essa rocha ¢ intensamente fragmentada e moida, originando
particulas finas que passam a compor o residuo arenoso, como relatado por Carmignano et al.

(2021) e Souza et al. (2020). Mesmo ap0s essas etapas, tais particulas podem preservar a
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tonalidade cinza tipica do filito, o que justifica a coloracdo inicial observada no material,

conforme discutido por Freitas (2026).

Figura 17 - Amostras de residuo apés o processo de lixiviacdo com acido nitrico
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Fonte: Propria autora (2026)

Ao longo da lixiviagdo 4cida, observa-se uma alteragdo gradual na coloracao do residuo,
que esta diretamente relacionada a remocdo das impurezas metdlicas presentes no material,
principalmente compostos a base de ferro, conforme discutido por Khalifa et al. (2019) e Freitas
(2026). Nos tempos iniciais de tratamento (15 e 30 minutos), as amostras apresentam tonalidade
amarelada associada a dissolugdo dos 6xidos e hidroxidos de ferro presentes na superficie dos
graos, conforme relatado por Khalifa ez al. (2019). Parte dessas espécies € solubilizada em meio
acido, enquanto outra parcela pode permanecer adsorvida as particulas de silica ou retida em
microfissuras, contribuindo para a manuten¢cdo da coloragdo amarelada apds a filtragdo e
lavagem, segundo Freitas (2026)

Aos 60 minutos de reagdo, observa-se um clareamento mais intenso da amostra,
indicando maior eficiéncia na remog¢ao das impurezas superficiais. Em contrapartida, no tempo
de 120 minutos, verifica-se novamente o surgimento de tonalidades amareladas, possivelmente
associado a penetragao do agente lixiviante em microfissuras e descontinuidades estruturais dos

graos minerais, conforme descrito por Long et al. (2025). Esse fenomeno favorece a exposi¢ao



45

e a liberagdo de espécies ricas em ferro anteriormente confinadas em regides internas das
particulas.

Embora as alteracdes de coloracdo fornecam evidéncias qualitativas da remog¢ao de
impurezas durante a lixiviagdo, a avaliacdo da eficiéncia do processo requer a analise
quantitativa da composi¢do quimica do material. Dessa forma, os resultados obtidos por
fluorescéncia de raios X permitem verificar a extensao da remocao dos principais elementos
contaminantes presentes no residuo e correlacionar essas variagdes com as mudangas visuais
observadas nas amostras.

A Figura 18 apresenta os percentuais de reducdo das impurezas apds o processo de
lixiviagdo com 4cido nitrico. Observa-se que os resultados de FRX corroboram as observagdes
visuais apresentadas na Figura 17. Verifica-se que a eficiéncia de remocdo das impurezas
aumenta progressivamente entre 15 ¢ 60 minutos de lixiviac¢do, indicando que o 4cido nitrico
promove a dissolucdo gradual das fases minerais mais reativas e das impurezas localizadas nas
regides mais acessiveis das particulas. Entretanto, apds 120 minutos, verifica-se uma redugao
nos percentuais de remocdo para todas as impurezas avaliadas (Fe:Os: 58,7% para 23,1%;

AlLOs: 22,8% para 12,6%; K20: 18,9% para 6,2%).

Figura 18 - Reducio de impurezas apos o processo de lixiviacio com acido nitrico
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Fonte: Propria autora (2026).

Tal comportamento pode ser explicado principalmente pelas limitagdes difusionais em

microfissuras presentes nos graos minerais, conforme descrito por Long et al. (2025) e Freitas
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(2026). Nessas regioes, o agente lixiviante consegue penetrar e promover a dissolugdo local das
espécies metalicas, porém a remocao desses ions para o meio externo ¢ dificultada pela baixa
taxa de transporte de massa, favorecendo seu acumulo interno ao longo do tempo de reagao,
como também discutido por Long et al. (2025). Esse mecanismo contribui para a redugdo da
eficiéncia global do processo em tempos prolongados de lixiviagdo e esta de acordo com o
reaparecimento de tonalidades amareladas observado visualmente nas amostras tratadas por
120 minutos. Para esse comportamento, também pode-se considerar a ocorréncia de processos
de reprecipitacao localizada e adsor¢ao de espécies metalicas em superficies e microfissuras,
favorecidos pela formagdo de fases coloidais de silica durante a lixiviacdo, o que pode
contribuir para a retencdo de ions dissolvidos e reducgdo da eficiéncia global em tempos mais
longos, conforme proposto por Zueva et al. (2025) e Freitas (2026).

Dentre os elementos avaliados, o ferro apresentou os maiores percentuais de remogao,
atingindo 58,7% ap6s 60 minutos de lixiviagdo. Esse comportamento esta de acordo com os
resultados reportados por Long et al. (2025), que indicam que a lixiviagcdo do ferro ocorre
predominantemente por um mecanismo controlado por reagdo quimica. O ferro encontra-se
associado a fases minerais como hematita e silicatos ferriferos, nas quais estd presente em
ligagdes quimicas relativamente estaveis. Nesse contexto, o processo de dissolugdo inicia-se
com a adsor¢do e protonacdo de ions H* na superficie dessas fases, promovendo o
enfraquecimento das ligagdes Fe—O e a consequente liberagdo de Fe** para a fase aquosa (Long
et al., 2025; Freitas, 2026). Além disso, a manuten¢ao dos ions em solugdo ¢ favorecida pela
formacdo de complexos com espécies do meio acido, o que reduz a possibilidade de
reprecipitacdo e sustenta a continuidade da dissolug¢do (Long et al., 2025). Dessa forma, o
aumento do tempo de contato entre o acido e o s6lido favorece a continuidade das reagdes de
dissolugdo e, consequentemente, a remog¢ao progressiva do ferro presente nas regides mais
acessiveis do material.

Para o aluminio, a remo¢ao maxima observada foi de 22,8%. Diferentemente do ferro,
sua extracdo ¢ fortemente limitada por restrigdes difusionais, uma vez que o elemento se
encontra incorporado a estrutura de aluminossilicatos, conforme discutido por Silva et al.
(2006) e Bragagnolo et al. (2025). Esse comportamento ¢ compativel com os resultados
mineraldgicos obtidos por DRX, que indicaram a presenga de microclina. Nessa estrutura, o
aluminio estd integrado a rede cristalina, dificultando o acesso do agente lixiviante aos sitios
reativos, conforme também observado por Freitas (2026). Assim, a remog¢dao ocorre
preferencialmente nas regides mais externas das particulas, enquanto o aluminio presente no

interior permanece protegido pela matriz mineral.
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Comportamento semelhante ¢ observado para o potéassio, cuja remo¢ao maxima atingiu
18,9%. Sua presenga também estd associada a microclina, mineral pertencente ao grupo dos
feldspatos potassicos, conforme descrito por Silva et al. (2006) e Bragagnolo et al. (2025).
Nessa estrutura, o potdssio encontra-se fortemente incorporado a rede aluminosilicética, o que
limita sua extragdo pelo agente lixiviante, como também indicado por Freitas (2026). Dessa
forma, a remogao inicial ocorre nas regides mais acessiveis do mineral, enquanto o potassio
localizado no interior das particulas permanece protegido pela estrutura cristalina. Como o
acido nitrico possui capacidade limitada de desestruturagao dessa rede, a eficiéncia de remogao
torna-se restrita ao longo do processo.

Portanto, os resultados indicam que 60 minutos representam a condi¢do mais favoravel
para a remog¢ao simultanea das impurezas contendo ferro, potdssio e aluminio nas condigdes
estudadas, correspondendo ao ponto em que a eficiéncia da lixiviagdo com acido nitrico €

maximizada.

5.2.2 Efeito do tempo de lixivia¢do utilizando mistura acida: residuo in natura

Assim como na condi¢do anteriormente avaliada, a amostra submetida a lixiviagdo neste
estudo corresponde ao residuo na condi¢do como recebida. A Figura 19 apresenta as amostras
obtidas ap6s a lixivia¢do utilizando a mistura 4cida composta pelos acidos nitrico, sulfarico e
cloridrico, considerando os quatro tempos de tratamento investigados, conforme descrito por
Cubi et al. (2026).

Diferentemente das amostras lixiviadas somente com acido nitrico, as amostras
submetidas a mistura acida apresentaram um clareamento mais acentuado ao longo do processo
de lixiviagdo. Observa-se que, com exce¢do da amostra tratada por 15 minutos, as demais
apresentaram coloracao visualmente proxima entre si, indicando que a maior parte das
impurezas responsaveis pela coloracao do material foi removida nos estagios iniciais da reagao,
conforme discutido por Long et al. (2025).

A alteracdo observada na coloracdo do residuo estd associada, principalmente, a
remog¢ao dos compostos ferriferos presentes na superficie das particulas, os quais atuam como
importantes centros de cor, conforme descrito por Khalifa ef al. (2019). Dessa forma, o intenso
clareamento verificado nas amostras sugere uma remog¢ao mais eficiente dessas espécies ao

longo do processo de lixiviagao, em concordancia com Long et al. (2025).
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Figura 19 - Amostras de residuo apos o processo de lixiviacio com mistura acida

Fonte: Propria autora (2026)

A andlise visual, por sua vez, apresenta limitagdes quanto a avaliacdo da remocao de
elementos como aluminio e potdssio, uma vez que esses constituintes ndo influenciam
diretamente a coloragao do residuo, conforme descrito por Freitas (2026). Além disso, a
semelhanga observada entre as amostras tratadas por 30, 60 e 120 minutos ndo permite a
identificacdo de uma condic¢do 6tima de lixiviagdo por meio da analise macroscopica. A partir
dessa avaliacdo, ¢ possivel apenas inferir que o tempo de 15 minutos foi insuficiente para
promover o mesmo nivel de purificagao observado nos demais tratamentos.

A Figura 20 apresenta os percentuais de redugao das principais impurezas presentes no
residuo ap6s o processo de lixiviagdo com a mistura acida, determinados por FRX. Os
resultados evidenciam que a eficiéncia da lixiviagdo com a mistura dcida aumentou ao longo
do processo até determinado periodo de reagdo, comportamento favorecido pela sinergia
quimica entre os acidos cloridrico, sulfirico e nitrico na dissolugdo de fases minerais
complexas, conforme descrito por Cubi et al. (2026) e Freitas (2026). De maneira geral,
observa-se um incremento nas taxas de remog¢ao dos 6xidos avaliados entre 15 e 60 minutos,
indicando maior eficiéncia do processo nesse intervalo. Em contrapartida, aos 120 minutos,
verifica-se uma reducdo no desempenho da lixiviagdao, conforme discutido por Long et al.

(2025) e Freitas (2026).
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Figura 20 - Reducio de impurezas apos o processo de lixiviagio com mistura acida
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Esse comportamento esta associado a acao combinada dos acidos presentes na solucao
lixiviante. Conforme discutido por Cubi et al. (2026), o acido nitrico atua como agente
fortemente oxidante, favorecendo a oxidacdo de espécies ferrosas e contribuindo para a
solubilizacdo de fases ferriferas. Segundo Long et al. (2025) e Maltrana e Morales (2023), o
acido cloridrico promove a complexacao de ions metalicos em solu¢do, especialmente do ferro,
aumentando sua estabilidade no meio liquido e reduzindo a tendéncia de reprecipitagdo. Ja o
acido sulfurico, conforme descrito por Long et al. (2025), contribui para a manutencao de um
meio altamente acido, favorecendo a ruptura de ligagdes metal-oxigénio e intensificando a
dissolucdo das fases minerais mais reativas. Como resultado, observa-se uma elevada remog¢ao
de impurezas nos tempos iniciais de lixiviagdo, principalmente entre 15 e 60 minutos.

Entretanto, o prolongamento do tratamento para 120 minutos nao resulta em ganhos
adicionais na remoc¢do das impurezas. Nessa condicdo, as espécies mais facilmente
solubilizaveis ja foram amplamente removidas, enquanto as impurezas remanescentes tendem
a permanecer em regioes menos acessiveis da estrutura mineral, como discutido por Long et al.
(2025). Além disso, a dissolucao parcial de fases silicatadas pode favorecer a formacao de
produtos secundarios na interface solido-liquido, dificultando o transporte de massa e reduzindo
o contato da solucdo lixiviante com os sitios reativos ainda disponiveis, o que contribui para a
reducgdo da eficiéncia observada nesse tempo de reacao.

Adicionalmente, Zueva et al. (2025) sugerem que a dissolucao de pequenas quantidades

de silica pode promover a formacao de hidrossois ou géis coloidais na interface solido-liquido,
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favorecendo a adsorcdo ou reprecipitacdo localizada de espécies metélicas previamente
dissolvidas. Segundo Zueva et al. (2025) e ller (1979), esse fendmeno pode contribuir para a
retencao de ions metalicos na fase soélida e para a redugdo aparente da eficiéncia de remogao
observada apds tempos prolongados de lixiviagao.

Entre os elementos avaliados, o ferro apresentou o maior percentual de remocao,
atingindo 62,5% aos 60 minutos, evidenciando a elevada eficiéncia da mistura 4cida na
dissolugdo das fases ferriferas presentes no residuo. Esse comportamento estd relacionado a
facilidade de oxidacao do ferro e a estabilizagao das espécies dissolvidas em solu¢do, favorecida
pela acao conjunta dos acidos presentes no sistema lixiviante, segundo Long et al. (2025)

Em contrapartida, os resultados obtidos para o aluminio e o potassio indicam que esses
elementos permanecem predominantemente incorporados a estrutura dos aluminossilicatos,
especialmente da microclina identificada por DRX. Em fung¢do da elevada estabilidade dessas
fases minerais, a acdo da mistura acida ocorre preferencialmente nas regides superficiais das
particulas, sem promover uma dissolu¢do significativa da estrutura cristalina, como discutido
por Long et al. (2025) e Cubi et al. (2026).

Ao se comparar os resultados obtidos aos 30 e 60 minutos, observa-se que o aumento
da eficiéncia de remocao ¢ relativamente pequeno para todos os 6xidos avaliados. Para o ferro,
a variagao foi de aproximadamente 3,8%, enquanto para o aluminio e o potassio os incrementos
foram inferiores a 1%. Esse comportamento sugere que, ap6és 30 minutos de reacdo, grande
parte das espécies mais reativas ja foi removida, reduzindo o efeito do aumento do tempo de
lixiviagdo sobre a eficiéncia do processo, conforme observado por Risfaheri et al. (2026) e Long
et al. (2025).

Dessa forma, embora o maior percentual de remogao tenha sido obtido aos 60 minutos,
a analise dos resultados indica que 30 minutos representam uma condigdo adequada de
operagdo, uma vez que proporcionam elevada remogdo inicial das impurezas, enquanto os

ganhos obtidos com o prolongamento da lixiviagao sdo relativamente reduzidos.

5.2.3 Comparagdo entre os agentes lixiviantes: residuo in natura

Na Figura 21 ¢ apresentado um grafico comparativo do percentual de reducdo de
impurezas do residuo utilizando 4cido nitrico e mistura 4cida, para os quatro tempos de
tratamento avaliados. De maneira geral, observa-se um comportamento semelhante ao
reportado por Long et al. (2025). Tanto para o acido nitrico quanto para a mistura acida,

verifica-se um aumento da eficiéncia de remogao nos tempos iniciais de lixivia¢do, seguido
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pela reducdo dos ganhos obtidos com o aumento do tempo de reacdo. Esse comportamento
sugere que a maior parte das impurezas mais reativas ¢ removida nas etapas iniciais do processo,
enquanto as espécies remanescentes tornam-se progressivamente menos acessiveis a agdo da

solucao lixiviante.

Figura 21 - Comparativo da reducio de impurezas dos agentes lixiviantes analisados
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Fonte: Propria autora (2026).

A medida que o processo avanga, a disponibilidade dessas espécies superficialmente
expostas diminui, reduzindo a eficiéncia do aumento do tempo de reagdo. Esse comportamento
esta associado a dificuldade de acesso das solugdes lixiviantes as impurezas presentes em
regides internas da matriz mineral, especialmente aquelas encapsuladas por fases ricas em
silica, conforme discutido por Long et al. (2025), Risfaheri et al. (2026) e Cubi et al. (2026).
Dessa forma, tanto para o acido nitrico quanto para a mistura acida, observa-se que o
prolongamento do tempo de lixiviagdo resulta em ganhos progressivamente menores na
remog¢ao das impurezas, evidenciando a existéncia de um limite pratico de eficiéncia para o
processo.

Esse comportamento ocorre porque, diferentemente das solucdes a base de acido
fluoridrico (HF) reportadas por Iler (1979), os agentes lixiviantes utilizados neste estudo nao
possuem capacidade de romper as ligacdes da rede de silica, que apresentam elevada
estabilidade quimica. Dessa forma, a lixiviagdo ocorre preferencialmente sobre as impurezas

presentes na superficie das particulas ou em regides acessiveis da estrutura mineral, conforme
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descrito por Iler (1979) e corroborado por Xie et al. (2023). Os resultados obtidos indicam que
esses agentes sdo eficientes na remog¢do das espécies mais reativas, permitindo identificar o
limite de extracdo alcangavel sem promover alteragdes significativas na estrutura da silica, em
concordancia com as observacoes de Long et al. (2025).

A preservacao da estrutura da silica representa uma caracteristica vantajosa do processo,
uma vez que permite a remogdo seletiva das impurezas sem promover a degradagdo
significativa da matriz mineral. Entretanto, essa mesma estabilidade limita a extracdo de
espécies localizadas em regides internas dos graos ou encapsuladas pela rede silicatada, em
concordancia com os mecanismos descritos por Iler (1979). Dessa forma, os resultados sugerem
que, ap6s determinado tempo de reagdo, o processo atinge uma condicao proxima ao seu limite
de eficiéncia, tornando os ganhos adicionais de remog¢do progressivamente menores,
comportamento também observado por Risfaheri et al. (2026).

Comparando a eficiéncia de remog¢ao das espécies individuais, observa-se que o ferro
apresentou os maiores percentuais de extracdo para ambos os sistemas lixiviantes avaliados.
Para o 4cido nitrico, a remog¢ao de Fe2Os aumentou de 45,1% aos 15 minutos para 58,7% aos
60 minutos. J4 para a mistura acida, a remocao atingiu 57,7% aos 15 minutos e alcangou o valor
maximo de 62,5% aos 60 minutos, evidenciando maior capacidade desse sistema na dissolucao
das fases ferriferas presentes no residuo, conforme também reportado por Cubi et al. (2026).

Esse resultado estd associado ao mecanismo de lixiviagdo por reagdo quimica,
amplamente discutido por Long et al. (2025), no qual a dissolu¢do das fases ferriferas ¢
controlada pela ruptura das ligagdes quimicas entre o ferro e a matriz mineral. Devido a elevada
estabilidade dessas ligacdes, a remocdao do ferro requer condi¢des termodinamicamente
favoraveis para que a reacdo ocorra de forma eficiente. Nesse contexto, a presenca simultanea
dos acidos cloridrico e sulfurico contribui para a reducao do pH do sistema e para a estabilizagao
dos ions metalicos em solucao, favorecendo a ruptura das ligagdes metal-oxigénio e resultando
em percentuais de extracdo superiores aos obtidos com o acido nitrico isolado, conforme
discutido por Maltrana e Morales (2023) e Cubi et al. (2026).

O aluminio e o potassio apresentaram remog¢ao predominantemente controlada por
mecanismo difusional (Long et al., 2025). Nessa condicao, o desempenho da lixiviacao depende
da capacidade do agente lixiviante de penetrar nas microfissuras e regides internas da estrutura
mineral para alcangar as espécies reativas, conforme descrito por Kuwahara e Aoki (1995) e
Souza et al. (2007). Para esses elementos, o acido nitrico apresentou os maiores percentuais de
remocao, atingindo aproximadamente 10,6% para Al2Os e 17,6% para KO aos 60 minutos,

enquanto a mistura acida alcangou valores proximos de 8,4% e 16,5%, respectivamente.
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Os processos controlados por difusdo interna s3o fortemente influenciados pelas
condi¢des de transporte de massa no interior das particulas. Nesse contexto, a elevada
seletividade do acido nitrico em relacao a silica favorece a remog¢ao dos cations metalicos sem
promover alteragdes significativas na matriz silicatada, mantendo acessiveis os caminhos
necessarios para a difusdo. Em contrapartida, a mistura acida concentra sua ac¢ao na dissolugdo
das fases ferriferas superficiais e pode favorecer a formacdo de produtos secundérios na
interface solido-liquido, dificultando o transporte de massa em microfissuras e regides mais
profundas do material, conforme relatado por Risfaheri et al. (2026) e Zueva et al. (2025).

Como consequéncia, os caminhos de difusdo tornam-se progressivamente menos
acessiveis, limitando a extragdo de espécies associadas aos aluminossilicatos. Esse
comportamento estd de acordo com as observagoes de Long et al. (2025), que relatam a redugao
da eficiéncia de remocdao quando as impurezas se encontram encapsuladas pela matriz
silicatada. Dessa forma, enquanto a mistura acida apresenta maior eficiéncia na remogao do
ferro, o acido nitrico se mostra mais eficiente para a extragao de Al:Os e K20, favorecendo o
acesso as regioes internas dos graos minerais € a mobilizagdo das espécies dissolvidas, em
concordancia com as observacdes de Cubi et al. (2026) e com os resultados obtidos por Freitas
(2026).

Apoés a avaliagdo da capacidade de remocdo das principais impurezas presentes no
residuo pelos diferentes agentes lixiviantes, foi possivel verificar, por meio da andlise quimica
por FRX, um enriquecimento do teor de silica no material tratado. Esse aumento nao esta
associado a geracdo de nova silica, mas sim a remocao seletiva dos 6xidos contaminantes
presentes no residuo, promovendo um aumento relativo da concentracao de SiO: na composi¢ao
quimica do material.

A variagdo do teor de silica em funcao do tempo de lixiviagdo para os dois sistemas
avaliados ¢ apresentada na Figura 22. De maneira geral, observa-se um aumento progressivo
do enriquecimento de silica entre 15 e 60 minutos de reagdo, seguido por uma reducao aos 120
minutos. Esse comportamento acompanha a tendéncia observada para a remog¢ao das impurezas
discutidas anteriormente, indicando que o enriquecimento de SiO- esta diretamente relacionado
a extracdo de Fe:0s, Al:Os e K20 presentes no residuo.

Os resultados demonstram que o maior enriquecimento de silica foi obtido utilizando
acido nitrico durante 60 minutos de lixiviagao, alcancando um aumento de 4,4% no teor de
Si0.. Para a mistura 4cida, o valor maximo observado foi de 3,7% no mesmo tempo de reagao.
Esse desempenho superior do acido nitrico esta associado a sua maior eficiéncia na remocao de

ALOs e K:O, promovendo uma redugdo mais expressiva da fracdo de impurezas e,
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consequentemente, um aumento mais significativo da concentra¢do relativa de silica no
material. Dessa forma, os resultados reforcam que a eficiéncia de enriquecimento da silica esta
diretamente vinculada a capacidade de cada sistema lixiviante em remover seletivamente os

constituintes nao silicosos da matriz mineral.

Figura 22 - Percentual de enriquecimento de silica apods o processo de lixiviagio

54

[_]HNO;
[ ] Mistura,
4,4
4
3,7

* 3,4
(]
o
—1 3 i
g 2,8 28
©
o
=] 2,4
[
£
§ 2+ 1,9
g 1,6
=
=
iN]

14

0 . : ;

15 30 60 120

Tempo (Min)
Fonte: Propria autora (2026).

Ao se avaliar os resultados da mistura acida, verifica-se que a condi¢cao de 30 minutos
apresenta uma relagdo mais favoravel entre desempenho e tempo de processamento. Nessa
condicdo, o enriquecimento de silica atingiu 3,4%, enquanto aos 60 minutos foi observado um
valor de 3,7%, correspondendo a uma diferenca de apenas 0,3%. Além disso, conforme
discutido anteriormente, os ganhos de remog¢do das principais impurezas entre esses dois
tempos foram pouco expressivos, indicando que grande parte das espécies suscetiveis a
lixiviagdo ja havia sido removida nos estagios iniciais do processo.

Dessa forma, para a mistura 4cida, o prolongamento da lixiviagao de 30 para 60 minutos
promove apenas um ganho marginal no enriquecimento de silica, ndo justificando o aumento
do tempo de operagdo. Assim, o tempo de 30 minutos pode ser considerado a condi¢do mais
adequada do ponto de vista técnico e operacional para esse sistema lixiviante.

Por outro lado, para a solugdo de acido nitrico, o aumento do tempo de reagdo até 60
minutos promoveu ganhos significativos tanto na remoc¢do das impurezas quanto no

enriquecimento de silica, resultando no maior valor obtido neste estudo. Dessa forma, a
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condi¢do de 60 minutos pode ser considerada a mais adequada para o sistema nitrico, por
proporcionar o maior nivel de purificagdo do material.

A Figura 23 apresenta os difratogramas de raios X das amostras submetidas as condi¢des
consideradas mais adequadas para cada sistema lixiviante: 30 minutos de lixiviagdo com a
mistura acida (30.M) e 60 minutos de lixiviagdo com &cido nitrico (60.N). Essa andlise visa
avaliar a influéncia da lixiviacdo sobre as fases cristalinas do residuo e verificar se 0 aumento
do teor de silica ocorreu sem alteragdes significativas na estrutura mineral do material.

Em ambas as condic¢des, observa-se a predominancia do quartzo (Si0:), identificado
pelos intensos picos de difracdo em aproximadamente 20,8°, 26,6° e 50,1° (20), reflexdes
cristalograficas caracteristicas dessa fase mineral. A manuten¢do dessas reflexdes
cristalograficas apds os tratamentos indica que os agentes lixiviantes empregados nao
promoveram modificagdes relevantes na estrutura da fase quartzosa. Esse comportamento estéa
associado a elevada estabilidade das ligagdes Si—~O—Si que compdem a rede cristalina do
quartzo, tornando essa fase altamente resistente ao ataque quimico dos acidos utilizados,
conforme descrito por Iler (1979) e corroborado por Long et al. (2025). Além disso, a auséncia
de evidéncias significativas de amorfizacdo confirma que os tratamentos nao promoveram
alteragdes estruturais relevantes na matriz silicosa, resultado compativel com as observagdes de

Niu et al. (2020).

Figura 23 - Composi¢do mineralogica das amostras 60.N e 30.M
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Embora a mistura 4cida tenha apresentado maior eficiéncia na remog¢do de ferro, os
difratogramas ainda evidenciam reflexdes atribuidas a hematita (0-Fe20s), resultado também
observado nos experimentos de Freitas (2026). Esse comportamento pode estar relacionado ao
fato de que, durante a dissolucdo das fases ferriferas, parte dos ions Fe*' solubilizados
permanece adsorvida na superficie das particulas ou sofre reprecipita¢do localizada durante as
etapas de lixiviagdo e secagem, fenomeno descrito por Carmignano et al. (2021) em sistemas
acidos. Adicionalmente, Zueva et al. (2025) explicam que a interagdao eletrostatica entre
espécies de ferro e superficies de silica pode favorecer a retengao desses ions na fase solida,
dificultando sua completa remocao.

Na amostra tratada com acido nitrico por 60 minutos, observam-se reflexdes mais
definidas associadas a microclina (KAISi:Os), fase pertencente ao grupo dos feldspatos
potassicos, conforme caracterizado por Silva et al. (2006) em residuos silicaticos do
Quadrilatero Ferrifero. Esse comportamento pode ser atribuido a elevada seletividade do HNO:
em relagdo a silica e a sua menor tendéncia de promover a formagao de barreiras superficiais
durante a lixiviagdo, conforme discutido por Okada et al. (2002) e Héarkonen e Keiski (1984).
Dessa forma, os caminhos de difusdo permanecem mais acessiveis, o que estd de acordo com
os mecanismos descritos por Kuwahara e Aoki (1995), favorecendo a extra¢do de espécies
associadas aos aluminossilicatos sem comprometer a estrutura cristalina dessas fases. A
remocao parcial de aluminio e potéassio, associada a diminuicdo de impurezas superficiais,
contribui para uma melhor defini¢do dos picos remanescentes, tornando mais evidente a
presenca da microclina no difratograma.

De modo geral, os resultados de DRX indicam que os tratamentos lixiviantes ndo
promoveram alteragcdes mineralogicas significativas no residuo, mantendo o quartzo como fase
predominante em ambas as condigdes avaliadas. A preservagao dos principais picos cristalinos
e a auséncia de evidéncias de amorfizagdo demonstram que a estrutura da silica permaneceu
estavel durante o processo. Dessa forma, os resultados corroboram as andlises quimicas obtidas
por FRX, confirmando que o enriquecimento em silica ocorreu sem comprometer a integridade

da matriz mineral original.

5.2.4 Efeito do pré tratamento térmico do residuo na lixiviagdo

Conforme discutido anteriormente, os resultados de lixiviagao indicaram a existéncia de

um limite pratico para a remo¢ao das impurezas presentes no residuo. Embora os agentes

lixiviantes empregados tenham promovido a extracdo das espécies mais acessiveis, parte das
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impurezas permaneceu associada a regides internas dos graos minerais ou encapsulada pela
matriz silicatada, dificultando seu acesso pela solugdo lixiviante.

Nesse contexto, Cubi et al. (2026) demonstraram que a aplicacdo de um pré-tratamento
térmico pode favorecer a purificacao da silica quando associado a condigdes mais severas de
lixiviagdo, atribuindo esse efeito a geracao de microfissuras e ao aumento da acessibilidade das
impurezas aprisionadas na matriz mineral. No presente estudo, embora alteracdes
microestruturais semelhantes possam ter ocorrido, seus efeitos ndo se refletiram em aumento
da eficiéncia de lixiviagao para o sistema contendo acido nitrico.

A Figura 24 apresenta os percentuais de redugdo das principais impurezas, determinados
por fluorescéncia de raios X (FRX), para as amostras lixiviadas com &cido nitrico. Os resultados
sdo comparados entre a amostra na condigdo como recebida, denominada bruto, e a amostra

submetida ao pré-tratamento térmico antes da lixiviagdo, denominada tratada.

Figura 24 - Efeito do pré-tratamento térmico na remocao de impurezas por lixiviacao
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Os resultados apresentados na Figura 24 indicam que o pré-tratamento térmico ndo
promoveu o aumento da eficiéncia de lixiviacdo esperado para o sistema utilizando acido
nitrico. Em comparagdo com a amostra bruta, a amostra tratada termicamente apresentou
menores percentuais de remogdo para todas as impurezas avaliadas. A reducdo foi
particularmente expressiva para o Fe20s, cuja remog¢ao maxima diminuiu de 58,7% para 28,1%,

resultado também consistente com os dados experimentais de Freitas (2026). Para o Al:Os e o
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K0, as redugdes foram menos pronunciadas, passando de 22,8% para 17,4% e de 18,9% para
16,2%, respectivamente. Além disso, as maiores remogdes de aluminio e potassio ocorreram
em aproximadamente 60 min de lixiviagao, enquanto a remogao de ferro continuou aumentando
até 120 min, comportamento coerente com a distingdo entre mecanismos de reagdo quimica e
difusdo descritos por Long et al. (2025).

Esse comportamento difere parcialmente dos resultados reportados por Cubi ef al
(2026), que observaram aumento da eficiéncia de purifica¢do da silica apds a aplicacao de um
pré-tratamento térmico seguido de lixiviacdo em mistura acida durante 8 h a 80 °C. Segundo os
autores, o aquecimento promove a forma¢ao de microfissuras decorrentes das diferencas de
expansdo térmica entre quartzo e hematita e da transformacao alotrépica a—f do quartzo,
fenomeno também fundamentado por Johnson et al. (2021), o que aumenta a acessibilidade das
impurezas localizadas em regides internas das particulas.

Os resultados obtidos neste estudo indicam que essas alteragdes microestruturais
também ocorreram no material analisado. As redugdes relativamente pequenas observadas para
ALOs e K20 indicam que os mecanismos difusionais continuaram atuando apos o tratamento
térmico, evidenciando que o aquecimento ndo eliminou completamente os caminhos de acesso
as impurezas associadas aos aluminossilicatos, em concordancia com Kuwahara e Aoki (1995).
Esse comportamento indica que parte dos beneficios relacionados ao aumento da acessibilidade
das particulas foi preservada, permitindo que o acido nitrico continuasse alcangando regides
internas do material.

Entretanto, o comportamento observado para o ferro foi significativamente distinto.
Diferentemente do aluminio e do potéssio, cuja remocao ¢ fortemente influenciada pelo acesso
do lixiviante as regides internas das particulas, a dissolu¢do dos 6xidos de ferro depende
predominantemente de reacdes quimicas na interface solido-liquido e da ruptura de ligagdes
Fe—O de elevada estabilidade, conforme descrito por Long et al. (2025). Nessa condi¢do, o
aumento da acessibilidade promovido pelo tratamento térmico ndo ¢ suficiente para garantir
maior extragdo. Além disso, o aquecimento a 800 °C pode ter promovido a estabilizacao
estrutural das fases ferriferas remanescentes por meio de processos de transformagao mineral e
reorganizacao cristalina, como a conversao de goethita em hematita relatada por Carmignano
et al. (2021), resultando em fases mais estaveis € menos reativas. Adicionalmente, a
condensagdo de grupos silandis em ligagdes siloxano (Si—O-Si), conforme descrito por Iler
(1979), pode ter reduzido a hidrofilicidade superficial, dificultando ainda mais a interacao entre

o acido nitrico e as fases ferriferas. Como consequéncia, embora as particulas contendo ferro
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tenham se tornado mais expostas, sua dissolu¢do passou a exigir condi¢des mais severas do que
aquelas empregadas neste estudo.

Adicionalmente, o tratamento térmico promove alteracdes na superficie da silica que
também podem limitar a eficiéncia da lixiviagdo. Em temperaturas proximas de 800 °C ocorre
a condensacdo dos grupos silanodis (Si—~OH), formando ligagdes siloxano (Si—O-Si) mais
estaveis, conforme descrito por Iler (1979) e refor¢ado por Primeau et al. (1997). Esse processo
reduz a hidrofilicidade da superficie, dificultando o molhamento do material e a penetragao da
solucdo lixiviante nos poros e microfissuras gerados durante o aquecimento. Dessa forma, parte
dos ganhos decorrentes da criacdo de novas rotas de difusdo pode ter sido compensada pela
menor interac¢do entre a solucdo aquosa e a superficie do material.

Outro aspecto importante refere-se ao comportamento cinético observado. Enquanto as
remocoes de Al:Os; e K:O atingiram seus maiores valores em aproximadamente 60 min, a
remocao de Fe20s continuou aumentando até o maior tempo avaliado. Esse resultado indica que
a dissolucdo das fases ferriferas ¢ mais lenta e que o sistema ainda ndo havia atingido o
equilibrio ao final dos ensaios, comportamento coerente com o modelo cinético de reagao
quimica e difusao descrito por Long et al. (2025).

Nesse contexto, a diferenga em relacdo ao trabalho de Cubi et al. (2026) torna-se
particularmente relevante. Embora o presente estudo tenha adotado o mesmo conceito de pré-
tratamento térmico, os autores realizaram a lixivia¢ao por 8 h a 80 °C utilizando uma mistura
acida mais agressiva, composta por HCI, H.SO4 ¢ HNOs na propor¢do 4:3:1, enquanto neste
trabalho foi empregado apenas HNOs e tempos méximos de 120 min. Assim, ¢ possivel que os
beneficios associados a formag¢do de microfissuras, descritos por Qu et al. (2024), somente se
manifestem plenamente quando combinados com condigdes capazes de promover a dissolugao
efetiva das fases expostas. Os resultados obtidos sugerem que, nas condi¢des avaliadas, o tempo
de reagdo e a capacidade quimica do sistema lixiviante ndo foram suficientes para superar a
maior resisténcia das fases ferriferas apos o tratamento térmico.

De modo geral, os resultados indicam que o pré-tratamento térmico produziu efeitos
antagénicos sobre a lixiviagdo. Embora a geragdo de microfissuras tenha favorecido a
acessibilidade das impurezas associadas aos aluminossilicatos, as alteragdes estruturais das
fases ferriferas e a reducdo da hidrofilicidade da superficie, associadas a condensagdo de grupos
silan6is conforme Iler (1979) e Primeau et al. (1997), limitaram a remogao de ferro. Além disso,
a estabilizacao das fases ferriferas durante o aquecimento pode ter contribuido para sua menor

reatividade, conforme discutido por Freitas (2026). Assim, nas condigdes avaliadas, os efeitos
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desfavoraveis do aquecimento prevaleceram, resultando em menor eficiéncia global de
lixiviagdo quando comparado ao material sem tratamento térmico.

Considerando que o acido nitrico apresentou limitacdes na dissolugdo das fases
ferriferas apds o tratamento térmico, avaliou-se também o efeito do aquecimento quando
empregado um sistema lixiviante mais agressivo, composto pela mistura de HCI, H.SOa e
HNOs. Nesse contexto, a Figura 25 apresenta os percentuais de redugdo das principais
impurezas determinados por FRX para as amostras bruta e tratada submetidas a lixiviagao nessa
condig¢do, conforme metodologia adotada por Freitas (2026) e composi¢cdo da mistura descrita
por Cubi et al. (2026), permitindo a comparacao direta do efeito do pré-tratamento térmico em

um sistema quimico mais severo.

Figura 25 - Efeito do pré-tratamento térmico na remocao de impurezas por lixiviacao

em mistura acida
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Fonte: Propria autora (2026).

Os resultados apresentados na Figura 25, obtidos para o sistema de mistura acida,
indicam que, mesmo sob condi¢des de lixiviacdo mais agressivas, o pré-tratamento térmico nao
promoveu os beneficios esperados na eficiéncia de remocao das impurezas. Em comparacao
com a amostra bruta, o material tratado apresentou redugdes significativamente menores para
todas as espécies avaliadas, sendo o efeito mais pronunciado para o ferro. Enquanto a amostra
sem tratamento térmico atingiu remoc¢do maxima de Fe:0s; de 62,5%, a amostra tratada
apresentou apenas 3,8% aos 60 min de lixiviagdo, evidenciando que o aquecimento prévio
comprometeu significativamente a atuacdo do sistema lixiviante. Esse comportamento ¢

consistente com o fendmeno de passivagdo superficial e formacao de gel de silica descrito por
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Zueva et al. (2025) e Risfaheri et al. (2026), que limita o acesso do lixiviante as regides internas
do material mesmo em sistemas de maior agressividade quimica.

Esse comportamento torna-se particularmente relevante quando comparado aos
resultados obtidos com HNOs. Embora o tratamento térmico também tenha reduzido a
eficiéncia de remog¢do no sistema contendo apenas acido nitrico, a queda observada para a
mistura 4cida foi substancialmente mais intensa, especialmente para o ferro, conforme relatado
por Freitas (2026). Esse resultado sugere que, além dos efeitos ja discutidos para o material
aquecido, a interagdo entre a superficie modificada termicamente e os componentes da mistura
acida introduziu limitag¢des adicionais ao processo.

Uma possivel explicacdo estd relacionada a presenca de H>SOa4 no sistema lixiviante.
Em meios contendo 4cido sulfurico, a dissolugado parcial de espécies silicatadas pode favorecer
a formagdo de hidrossoéis e géis de silica na interface solido-liquido, conforme descrito por
Zueva et al. (2025). Como o tratamento térmico aumenta a quantidade de superficies expostas,
poros e microfissuras, esses produtos podem se formar preferencialmente nessas regides,
recobrindo ou bloqueando parcialmente os caminhos de difusdo criados pelo aquecimento.
Dessa forma, as mesmas microfissuras que, teoricamente, deveriam facilitar o acesso do
lixiviante as impurezas passam a atuar como regides propicias ao acimulo de produtos de
reacdo, reduzindo a eficiéncia do transporte de massa, conforme Cubi et al. (2026).

O efeito foi menos pronunciado para ALOs e K20, indicando que os mecanismos
difusionais associados a remocao dessas espécies continuaram atuando em certa medida.
Entretanto, mesmo nesses casos, observa-se reducao da eficiéncia em relacao a amostra bruta,
sugerindo que os beneficios decorrentes do aumento da acessibilidade das particulas foram
parcialmente compensados pela formacdo de barreiras ao transporte de massa, conforme
descrito por Kuwahara e Aoki (1995) e Cubi et al. (2026).

Outro aspecto relevante refere-se ao comportamento temporal do sistema. Os resultados
obtidos indicam que, apds aproximadamente 30 min de lixiviagdo, ha uma reducdo progressiva
dos percentuais de remog¢ao para a maioria das espécies avaliadas no sistema contendo mistura
acida, tanto para a amostra bruta quanto para a tratada, conforme observado por Cubi et al.
(2026). Esse comportamento sugere que a etapa inicial do processo concentra a maior fragao
de extracdo efetiva, sendo seguida por uma perda de eficiéncia com o avanco do tempo de
reagao.

Nesse contexto, a diminui¢do observada nao esta associada a limitacdo cinética de
dissolugdo das fases ferriferas, mas sim a fenomenos interfaciais que passam a predominar em

tempos mais elevados. A formacao progressiva de produtos ricos em silica na interface solido-



62

liquido, possivelmente na forma de espécies coloidais, pode reduzir a permeabilidade do
sistema e dificultar o contato continuo entre o lixiviante e as superficies reativas, conforme
Zueva et al. (2025). Esse efeito ¢ particularmente relevante em sistemas contendo H2SOa, nos
quais a instabilidade de espécies silicatadas favorece a formacao de estruturas que atuam como
barreiras difusionais, conforme Iler (1979).

Adicionalmente, a retencdo de espécies metalicas dissolvidas por mecanismos de
adsor¢ao em superficies coloidais pode contribuir para a reducdo aparente da eficiéncia de
remogao ao longo do tempo, conforme Zueva et al. (2025) e Iler (1979). Dessa forma, parte dos
ions liberados inicialmente pode permanecer associada ao residuo solido durante as etapas
finais do processo, influenciando diretamente os resultados determinados por FRX, conforme
Freitas (2026).

Portanto, o comportamento observado indica que o desempenho da mistura acida ¢
fortemente dependente do estdgio inicial da lixiviacdo, no qual predominam os mecanismos de
dissolucdo superficial. Com o avanco do tempo, processos de passivagdo interfacial e retencao
de espécies tornam-se mais relevantes, reduzindo a eficiéncia global do sistema nas condi¢des

avaliadas.

5.3 Calcinacio

Apos a etapa de lixiviagdo acida, a calcinagao ¢ frequentemente empregada como um
tratamento complementar com o objetivo de promover alteragdes estruturais € quimicas que
podem contribuir para o aumento da pureza e da estabilidade da silica obtida, conforme
discutido por Freitas (2026). Embora a lixiviagdo seja eficiente na remocdo de impurezas
metalicas presentes na superficie e em regides acessiveis da matriz mineral, ainda podem
permanecer espécies residuais adsorvidas, compostos volateis e grupos hidroxila associados a
estrutura do material, como descrito por Cubi et al. (2026) e Iler (1979).

Nesse contexto, o tratamento térmico atua como uma etapa de refinamento, favorecendo
a eliminacao dessas espécies remanescentes e promovendo a reorganizacao da rede silicosa por
meio da condensagao dos grupos silandis superficiais e da formagao de ligagdes siloxano mais
estaveis, conforme Iler (1979) e Primeau et al. (1997). Além disso, a calcinagdo pode modificar
caracteristicas importantes do material, como area superficial, porosidade, energia superficial e
grau de cristalinidade, propriedades diretamente relacionadas ao desempenho da silica em

aplicagdes tecnoldgicas, conforme Li et al. (2023) e Freitas (2026).
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A fim de avaliar a influéncia desse tratamento térmico sobre a qualidade da silica
produzida, foram selecionadas as amostras que apresentaram os melhores resultados na etapa
de lixiviacdo acida. Na Figura 26 ¢ apresentada a composi¢ao quimica das amostras AL60.N,
correspondente ao material lixiviado com 4cido nitrico durante 60 minutos, e AL30.M, referente
ao material lixiviado com mistura acida durante 30 minutos. Para ambas as condic¢des, a
composi¢ao quimica foi avaliada antes e ap6s o processo de calcinagdo, permitindo analisar os

efeitos do tratamento térmico na remogao de impurezas e na obtencao da silica final.

Figura 26 - Influéncia da calcinagdo na composi¢ido quimica das amostras lixiviadas
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Fonte: Propria autora (2026).

Observa-se com a Figura 26 que ambas as amostras mantiveram elevados teores de SiO2
apos o tratamento térmico, com valores proximos a 90%, indicando que a composi¢cao quimica
global do material permaneceu praticamente inalterada. Para a amostra AL60.N, o teor de SiO:
passou de 89,2% para 90,3%, enquanto para a amostra AL30.M ocorreu um aumento de 88,4%
para 88,8%. Embora esses resultados indiquem um leve enriquecimento da fase silicosa, as
diferencas observadas sdo relativamente pequenas € podem estar associadas a propria incerteza
analitica da técnica de fluorescéncia de raios X. Dessa forma, ndo é possivel afirmar que a
calcinacdo promoveu uma purificagdo quimica significativa do material com base apenas nos

resultados de composicao quimica.
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Comportamento semelhante foi observado para os teores de K:O e Fe20Os, cujas
variagdes apoOs a calcinacdo foram pouco expressivas. Os valores de K:O permaneceram
praticamente constantes em ambas as amostras, enquanto o Fe-Os apresentou apenas pequenas
oscilagdes, compativeis com possiveis variagdes experimentais associadas ao método de
analise. Esses resultados indicam que a calcinag@o nao promoveu remoc¢ao significativa dessas
impurezas remanescentes.

A alteracdo mais evidente foi observada para o teor de Al2Os. Na amostra AL60.N, o
contetdo de alumina reduziu de 5,7% para 4,6%, enquanto na amostra ALL30.M houve redugao
de 6,4% para 5,5%. Esse comportamento sugere que parte das fases contendo aluminio pode
ter sofrido transformacdes durante o tratamento térmico, contribuindo para uma diminui¢do
relativa da sua concentragdo, conforme Xie et al. (2023). Entretanto, mesmo nesse caso, a
redugdo observada foi moderada quando comparada as mudangas promovidas anteriormente
pela etapa de lixiviacdo, conforme Cubi et al. (2026).

De modo geral, os resultados demonstram que a calcinagdo a 1200 °C exerceu influéncia
limitada sobre a composi¢do quimica do material, evidenciando que a principal etapa
responsavel pela remog¢ao das impurezas foi a lixiviagao acida.

Na Figura 27 ¢ apresentada a analise mineralogica das amostras AL60.N e AL30.M
antes e ap0s a calcinagdo, permitindo avaliar as possiveis transformagdes estruturais e de fase

promovidas pelo tratamento térmico.

Figura 27 - Influéncia da calcinacdo na composicio mineraldgica das amostras lixiviadas
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Ao comparar os difratogramas das amostras lixiviadas apresentados na Figura 23 com
aqueles obtidos apds a calcinagdo a 1200 °C por 1 hora, apresentados na Figura 27, observa-se
que o quartzo permanece como a fase mineraldogica predominante em todas as condi¢des
avaliadas. Os principais reflexos difratométricos, localizados em aproximadamente 20,8°, 26,6°
e 50,1° (20), mantém-se presentes antes € apos o tratamento térmico, indicando que a calcinagao
ndo promoveu alteragdes significativas na composi¢do mineralodgica principal do material e
preservou a predominancia da fase silicosa.

ApoOs a calcinacao, nota-se uma melhor defini¢do dos picos associados ao quartzo,
evidenciando um aumento do grau de organizacao cristalina da estrutura. Esse comportamento
pode ser atribuido ao rearranjo do reticulo cristalino e ao alivio de tensdes internas geradas
durante as etapas de beneficiamento e lixiviagdo, conforme Cubi ef al. (2026) e Qiu et al.
(2025). Embora, conforme Xie et al. (2023) e Iler (1979), temperaturas da ordem de 1200 °C
sejam frequentemente associadas a formag¢ao de polimorfos de alta temperatura da silica, como
tridimita e cristobalita, ndo foram observadas evidéncias conclusivas dessas transformagdes nos
difratogramas analisados.

Esse comportamento pode ser atribuido a natureza cinética das transformagdes
polimérficas da silica, cujo desenvolvimento depende ndo apenas da temperatura, mas também
da presenca de mineralizadores, do grau de pureza do material e das condi¢des termodindmicas
locais, conforme Iler (1979) e Dapiaggi et al. (2015). Na auséncia desses fatores facilitadores,
a nucleacdo e o crescimento de fases como tridimita e cristobalita podem ser cineticamente
inibidos mesmo em temperaturas teoricamente favordveis, resultando na preservacao do
quartzo como fase dominante apds o tratamento térmico.

Em relagdo as fases secundarias, observa-se que os reflexos atribuidos a hematita
tornam-se menos evidentes apos a calcinacdo. Esse comportamento sugere uma reducao da
detectabilidade dessas fases cristalinas, possivelmente em decorréncia da sinterizacdo e
densificacdo da matriz silicosa, conforme Iler (1979) e Freitas (2026). Essa interpretagdo ¢
consistente com os resultados de FRX, os quais demonstraram que pequenas quantidades de
ferro ainda permanecem presentes no material. Dessa forma, embora o elemento continue sendo
detectado quimicamente, sua fase cristalina torna-se menos evidente por difracdo de raios X
apos o tratamento térmico.

Os picos associados aos aluminossilicatos, identificados como microclina e fases
micaceas, permanecem presentes mesmo apos a calcinagdo, evidenciando a elevada
estabilidade térmica desses minerais, conforme Freitas (2026) e Silva et al. (2006). A

persisténcia dessas fases estd de acordo com os resultados de composi¢do quimica, que
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mostraram apenas pequenas variacdes nos teores de alumina apds o tratamento térmico,
indicando que parte dessas impurezas minerais permaneceu incorporada a matriz do material.

Assim, os resultados demonstram que a calcinacdo exerceu maior influéncia sobre a
organizacao estrutural e a cristalinidade da silica do que sobre sua composi¢do mineraldgica.
Enquanto a fase quartzo manteve sua estabilidade e predominancia, as fases secundarias
apresentaram apenas alteragdes discretas de intensidade.

A Figura 28 apresenta os espectros de FTIR das amostras AL60.N (Sem calcinar) e
AL60.N.C (Calcinada), obtidas apos lixiviagdo com dacido nitrico durante 60 minutos. A

comparagao entre 0s espectros permite avaliar as alteragdes nos grupos funcionais e na estrutura

da silica decorrentes do tratamento térmico.

Figura 28 - Espectros de FTIR da amostra lixiviada com acido nitrico antes e apos a
calcinacio
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Fonte: Propria autora, 2026.

A comparagdo entre os espectros evidencia que a principal alteragdo promovida pela
calcinacdo ocorre na regido associada aos grupos hidroxila superficiais. A menor intensidade
da banda préxima de 3430 cm ™' na amostra AL60.N.C indica a reducao da quantidade de grupos
silanol disponiveis na superficie do material, conforme Bakar et al. (2016), Risfaheri et al.
(2026) e Freitas (2026). Esse comportamento esta relacionado ao fendmeno de desidroxilagao,
que ocorre em temperaturas elevadas, no qual grupos Si—OH vizinhos reagem entre si formando

novas ligagdes Si—O-Si e liberando moléculas de dgua, conforme Iler (1979) e Li et al. (2023).
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Além da redu¢do dos grupos hidroxila, a calcinagdo favorece a reorganizagao estrutural
da silica, promovendo a consolidagdo da rede silicatada. Entretanto, as bandas caracteristicas
da silica em aproximadamente 1090 e 800 cm™, conforme Li ef al. (2023), Risfaheri et al.
(2026) e Freitas (2026), permanecem praticamente inalteradas, indicando que o tratamento
térmico ndo comprometeu a estrutura fundamental do material.

Dessa forma, os resultados de FTIR demonstram que a calcinagdo atuou principalmente
na redugdo das hidroxilas superficiais e na reorganizacdo da rede silicosa, sem provocar
alteragOes significativas nas ligagdes caracteristicas da silica.

A Figura 29 apresenta os espectros de FTIR da amostra lixiviada com mistura acida
antes e apoOs a calcinacdo, permitindo comparar as alteracdes estruturais decorrentes do

tratamento térmico ¢ a estabilidade das principais bandas da silica.

Figura 29 - Espectros de FTIR da amostra lixiviada com mistura 4acida antes e apos a

calcinacio
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Ao comparar os espectros antes € apos a calcinacdo, verifica-se, conforme Freitas
(2026), Li et al. (2023) e Iler (1979), a manuten¢do das bandas associadas as ligacdes Si—O-Si,
indicando que a estrutura fundamental da silica foi preservada mesmo apds o tratamento
térmico a 1200 °C. Entretanto, observa-se, conforme Risfaheri ez al. (2026), Li et al. (2023) e
Iler (1979), a auséncia de bandas atribuidas aos grupos silanol (Si—OH), normalmente
identificadas na regiao entre 3200 e 3700 cm™, sugerindo a ocorréncia de desidroxilacao da

superficie do material durante a calcinagao.
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Como consequéncia, ocorre, conforme Li et al. (2023) e Freitas (2026), a consolidacao
da rede silicosa e a reducao da quantidade de grupos hidroxila superficiais, tornando a estrutura
quimicamente mais estavel. Esse comportamento ¢ consistente com o observado para a amostra
AL60.N e confirma que o tratamento térmico atuou principalmente sobre a superficie do
material, conforme Freitas (2026).

Dessa forma, os resultados de FTIR indicam que a calcinagdo promoveu modificacdes
superficiais associadas a remogao de hidroxilas, mantendo preservada a estrutura caracteristica
da silica evidenciada pelas bandas em 1094 ¢ 799 cm™.

Na Figura 30 sdo apresentados os resultados da analise de adsor¢@o de nitrogénio pelo
método BET, realizada com o objetivo de avaliar a influéncia da calcinag@o na area superficial
especifica das amostras lixiviadas que apresentaram os melhores resultados nos ensaios

anteriores.

Figura 30 - Influéncia da calcinagdo na drea superficial das amostras lixiviadas
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Fonte: Propria autora (2026).

Observa-se uma redugao significativa da area superficial em ambas as amostras apds o
tratamento térmico. A amostra AL60.N apresentou redugdo de 1,396 m*g para 0,360 m*/g,
enquanto a amostra AL30.M passou de 1,105 m?*g para 0,200 m?*/g. Esses resultados
evidenciam que a calcinacdo promoveu alteragdes substanciais na estrutura fisica do material,
apesar das pequenas modificagdes observadas na composicdo quimica e mineralogica,

conforme discutido por Freitas (2026) e em concordancia com Li et al. (2023).
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Os resultados obtidos por BET complementam as analises de DRX e FTIR, uma vez
que evidenciam quantitativamente as alteragcdes estruturais inferidas pelas demais técnicas.
Enquanto o DRX indicou aumento da organizacdo da estrutura cristalina e o FTIR apontou
modificagdes na superficie da silica decorrentes da desidroxilagdao, o BET confirmou que essas
transformagoes resultaram em uma expressiva reducao da area superficial especifica, conforme
interpretado por Freitas (2026) com base nos fundamentos estruturais descritos por Iler (1979).

A diminuicao da area superficial pode ser atribuida principalmente aos fendmenos de
sinterizacdo e densificagdo da matriz silicosa em altas temperaturas, processo amplamente
descrito por Iler (1979). Durante a calcinacdo a 1200 °C, ocorre intensa difusdo atomica,
favorecendo o fechamento de poros, a eliminagdo de defeitos estruturais e a coalescéncia das
particulas. Como consequéncia, parte significativa da superficie anteriormente acessivel ao
nitrogénio durante a analise BET torna-se indisponivel.

Esse comportamento também esta associado ao colapso de microporos e microfissuras
existentes no material apos a etapa de lixiviagdo, conforme descrito por Li et al. (2023) e Iler
(1979). Enquanto o tratamento quimico favorece a remogao de impurezas e pode gerar uma
estrutura superficial mais acessivel, a exposicdo a temperaturas elevadas promove a
reorganizac¢ao da rede silicosa e o fechamento desses canais, conduzindo a formagao de uma
estrutura mais compacta. Tal interpretacdo ¢ consistente com os resultados de DRX, que
indicaram aumento da organiza¢ao estrutural apos a calcinagao.

Os resultados de BET também auxiliam na interpretacdo dos dados de FRX e DRX,
conforme andlise de Freitas (2026). Embora a composi¢do quimica tenha permanecido
praticamente inalterada apds a calcinacdo e as principais fases mineraldgicas continuem
presentes, a expressiva reducdo da area superficial demonstra que a principal consequéncia do
tratamento térmico foi a modificagdo da estrutura superficial do material, coerente com os
mecanismos de densificagdo descritos por Iler (1979). Dessa forma, impurezas residuais
contendo ferro e aluminio podem permanecer presentes na composi¢cdo quimica, porém
incorporadas a uma matriz silicosa mais compacta, dificultando sua exposi¢ao superficial e sua
1dentificacdo como fases cristalinas bem definidas.

De modo geral, os resultados demonstram que a calcinacdo a 1200 °C atuou
principalmente na modificag@o das caracteristicas superficiais da silica previamente purificada
pela lixiviagdo. Embora a composi¢do quimica e a mineralogia tenham permanecido
praticamente inalteradas, observou-se uma expressiva reducdo da area superficial especifica,

evidenciando a reorganizacao da estrutura do material. Esses resultados indicam a obtencao de
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uma silica com maior estabilidade estrutural e menor reatividade superficial, adequada para

aplicacdes que demandam elevada resisténcia térmica e quimica.
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6 CONCLUSOES

A presente pesquisa demonstrou a viabilidade técnica da valorizagdo de residuos
arenosos de minério de ferro por meio do enriquecimento de silica via lixiviagdo &cida,
contribuindo para o aproveitamento sustentdvel de residuos minerais e para a inser¢cao desses
materiais em estratégias de economia circular.

A caracterizacao do residuo revelou uma matriz predominantemente quartzosa contendo
impurezas associadas principalmente a hematita e a microclina, evidenciando o potencial do
material como fonte alternativa de silica. Os resultados mostraram que a eficiéncia da lixiviacao
foi fortemente influenciada pelo agente lixiviante empregado e pelo tempo de processamento.

Entre as condigdes avaliadas, a lixiviagdo com dacido nitrico apresentou o melhor
desempenho global, alcangando reducdes de 58,7% de Fe20s, 22,8% de Al.Os e 18,9% de KO
apos 60 minutos de tratamento. Embora a mistura acida composta por HCI, H.SO+ ¢ HNO:
tenha promovido remog¢do de Fe.Os equivalente em menor tempo de processamento, sua
eficiéncia na remog¢ao das demais impurezas foi inferior a observada para o sistema nitrico.

O pré-tratamento térmico a 800 °C mostrou-se prejudicial a etapa de purificagdo em
ambos os sistemas estudados, reduzindo significativamente a remo¢ao de Fe:Os. No sistema
nitrico, a extracao foi reduzida de 58,7% para 28,1%, enquanto na mistura dcida a remogao caiu
de 58,7% para 3,8%, comportamento associado a formagdo de gel de silica passivante induzido
pela presenca de H2SOa.

A calcinagao a 1200 °C aplicada as amostras lixiviadas promoveu desidroxilagao
superficial, reorganizagdo estrutural e redug¢do da area superficial especifica, resultando em
material de maior estabilidade quimica e térmica. Entretanto, esse tratamento nao contribuiu
para o aumento da eficiéncia de purificagdo da silica.

Dessa forma, conclui-se que a lixiviagdo direta com acido nitrico por 60 minutos, sem
pré-tratamento térmico, constitui a rota mais eficiente para o enriquecimento de silica a partir
do residuo arenoso estudado. Os resultados obtidos evidenciam o potencial de valorizagdo desse
residuo como matéria-prima alternativa para aplicagdes industriais, contribuindo para a redugao
de passivos ambientais e para o desenvolvimento de solugdes sustentaveis em engenharia de

materiais.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos e nas limitagdes observadas ao longo do processo de

lixiviagdo 4acida, algumas dire¢des podem ser propostas para trabalhos futuros, visando

melhorar a eficiéncia global do tratamento e compreender de forma mais detalhada os

fendmenos envolvidos.

Estudo aprofundado do pré-tratamento térmico: investigar de forma mais sistematica a
influéncia de diferentes temperaturas, tempos de permanéncia e métodos de
resfriamento no material. O objetivo ¢ identificar condigdes mais eficientes de
tratamento térmico que favorecam a formacdo de microfissuras e aumentem a area
reativa, possibilitando uma maior remo¢ao de impurezas em menores tempos de
lixiviagdo.

Avaliacdo de diferentes regimes de resfriamento: analisar comparativamente
resfriamento natural, resfriamento controlado e resfriamento brusco, verificando qual
condi¢do promove maior fragilizagdo da matriz mineral sem causar efeitos negativos
como sinterizagao ou perda de reatividade.

Investigacao dos fenomenos de dissolucdo e reprecipitagdo: aprofundar o estudo do
comportamento do sistema ap6s aproximadamente 60 minutos de lixiviagdo, etapa em
que se observa possivel perda de eficiéncia. Deve-se avaliar como processos de
reprecipitacao de espécies dissolvidas podem estar afetando a cinética global e como
esses efeitos podem ser minimizados.

Avaliagao da lixiviagao sob refluxo: estudar a influéncia da utilizagao de refluxo durante
o processo de lixiviagdo acida, verificando se essa condi¢gdo melhora a estabilidade
quimica do sistema, evita perdas de reagentes e contribui para maior eficiéncia de
extragdo, ou se pode intensificar efeitos de reprecipitagao.

Estudo de combinacdes de agentes lixiviantes: investigar novas formulagdes e
combinagdes de acidos, avaliando possiveis efeitos sinérgicos entre diferentes sistemas
lixiviantes. Essa etapa pode incluir uma nova otimizacao da rota de lixiviacdo acida,
buscando maior seletividade na remog¢do de impurezas e maior eficiéncia global do

Processo.
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