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Resumo: O presente artigo objetivou-se na analise das propriedades fisico-quimicas
do residuo mineral oriundo da Companhia Brasileira de Litio, intitulado como silicato
de aluminio. Para a determinagdo da composicdo mineraldgica do silicato de
aluminio foi utilizada a difracdo de raios-X (DRX). Por sua vez, a caracterizagao
quimica foi realizada através da fluorescéncia de raios-X (FRX), enquanto que a
analise da morfologia foi realizada por meio do ensaio de microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e da técnica de espectroscopia por energia dispersiva (EDS).
Foram analisadas também as caracteristicas térmicas através da termogravimetria
(TGA/DTA) e da dilatometria linear. Os resultados indicam que, quanto aos aspectos
fisicos, as particulas do residuo possuem formatos irregulares e tamanhos
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pequenos. Através do EDS é admitido que os principais elementos presentes na
amostra sao Aluminio (Al) e Silicio (Si). O ensaio de DRX evidencia que o silicato de
aluminio predominantemente apresenta fases de bassanita, franzinita, quartzo e
tecto de hidrogénio aluminossilicato. Quanto aos aspectos quimicos, observou-se
que os principais oOxidos encontrados sao SiO,, Al:O; e CaO, representando
respectivamente os valores de 57,82%, 23,65% e 7,44%. A perda ao fogo do silicato
de aluminio foi de 7,57%, corroborando com as analises de termogravimetria e
termodiferencial, as quais apresentaram perda de massa de aproximadamente 8% a
temperatura de 1000°C. Ademais, o respectivo material obteve uma variacdo de
volume (retragéo) de 6,77% no ensaio de dilatometria linear.

Palavras-chave: Residuo Mineral. Companhia Brasileira de Litio. Silicato de
Aluminio. Caracterizacao.

Introducgao

O litio € um metal alcalino com ampla distribuicdo geografica, encontrado
principalmente em minérios de espoduménio, aluminossilicato de litio (petalita),
lepidolita (micas) e aluminita ambligonita, dos quais o espoduménio € um dos
minérios economicamente mais viaveis para a extracao de litio (HABASHI, 1997;
BRAGA; SAMPAIO, 2008; KARRECH et al., 2020).

O metal é encontrado principalmente em pegmatitos, que de acordo com o
Anuario Mineral Brasileiro 2010, em relacéo a toda extracéo bruta do pais considera-
se o espoduménio responsavel por 96,5% de toda produgcdo mineral (BRASIL,
2010).

O litio € um metal que pode ser usado em muitas manufaturas. E utilizado na
forma metalica, em diversos compostos quimicos ou concentrados minerais, em
areas como vidreira, olaria, farmacéutica, eletrénica, agroquimica, industria de
baterias, entre outras (VIEGAS, MARTINS, OLIVEIRA, 2012).

O crescente consumo global tem sido dominado pelas industrias de ceréamica
e vidro, pois a utilizagdo do litio aumenta a durabilidade fisica destes materiais (KOK
et al., 2017). No entanto, a evolugao tecnoldgica nos veiculos elétricos, a entrada no
mercado e o crescimento global previsto neste setor aumentaram significativamente
a procura de litio, uma vez que constitui a base das baterias utilizadas nos veiculos
(VIEGAS, MARTINS, OLIVEIRA, 2012).

Em termos percentuais, o litio esta espalhado na crosta terrestre em uma taxa
de 0,004%, usualmente em associagédo a silicatos de aluminio, potassio, sodio e

ferro (JIANKANG et al., 2015). Existe um numero relativamente grande de depositos
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de minérios ou salmouras de litio distribuidos pelo mundo. Uma vez que se trata de
um material relativamente raro e de grande interesse comercial, a busca por meios
de producao mais eficazes de litio tem crescido gradativamente (OLIVEIRA, 2016).

A saber, é valido salientar que nos ultimos anos houve também um aumento
consideravel na producdo oriunda de salmouras e de concentrados minerais para
utilizagao direta de litio, tal como na produgdo de carbonato e hidréxido do metal
(SWAIN, 2017).

Nesse contexto, enfatiza-se a Companhia Brasileira de Litio (CBL), uma
empresa nacional, localizada no municipio de Araguai e Itinga onde esta situada a
lavra subterrdnea de minério de litio (Mina da Cachoeira) e a planta de
beneficiamento no municipio de Divisa Alegre-MG. Os principais produtos
comercializados pela empresa séo os concentrados de espoduménio, carbonato de
litio e hidroxido de litio (CBL, 2024).

De acordo com Braga e Franga (2013), o concentrado de espoduménio
produzido passa por um processo de transporte até a fabrica da CBL em Divisa
Alegre, Minas Gerais, onde é transformado em carbonato de litio e hidréxido de litio
através da rota acida de processamento. No ano de 2016, a capacidade de
producdo da empresa culminou 30.000 toneladas/ano do concentrado do
espoduménio na ordem de 5,5 %.

O processo produtivo do carbonato de litio ocorre por intermédio da
calcinagdo do espoduménio, seguindo para o processo de moagem e submetido ao
método de sulfatagdo com acido sulfurico. O material resultante passa por lixiviagéo
e em seguida filtra-se a polpa e o material sélido residual é o silicato de aluminio
(CBL, 2024).

Em sintese, o silicato de aluminio (Al.0:4SiO,H,O) se trata de um
componente quimico residual produzido durante o processo industrial de extracdo de
litio do mineral espoduménio, que € submetido a temperaturas de 1.200°C e acido
sulfurico (H2SO4) (CASTRO et al. 2016).

O silicato de aluminio hidratado possui a estrutura quimica da argila de
caulim, que é composta principalmente de caulinita. E entdo formado pelo
empilhamento das camadas na propor¢ao 1:1, resultando em uma estrutura
fortemente polar (SALINAS, 2013).
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Metodologia Experimental

Para a determinagdo da composi¢cao mineraldgica do silicato de aluminio foi
utilizada a difracdo de raios-X. Por sua vez, a caracterizacdo quimica foi realizada
através da fluorescéncia de raios-X, enquanto que a analise morfoldgica foi realizada
através da microscopia eletronica de varredura e da espectroscopia por energia
dispersiva. Foram analisadas também as caracteristicas térmicas através da
termogravimetria (TGA/DTA) e da dilatometria linear. As metodologias experimentais

supracitadas serdo abordadas detalhadamente nas sec¢des posteriores.

Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

Por meio da técnica de FRX foi possivel determinar a composi¢ao quimica do
silicato de aluminio. Para tal, o procedimento envolveu o uso de 100 gramas do
material peneirado em malha de 200 #, sendo analisado com o auxilio de um
espectrofotobmetro de fluorescéncia de raios-X UNICAM, Solar 969, do Laboratorio
de Desenvolvimento e Caracterizagcao de Materiais do SENAI em Criciuma, Santa

Catarina.

Difracao de Raios-X

A caracterizagao estrutural (Difratometria de Raios-X/DRX) foi realizada
em parceria com o Instituto SENAI de Tecnologia Ceramica em Criciima — Santa
Catarina (SC). Através desta técnica foi possivel avaliar o formato dos graos.
Para isto, foi utilizado um microscopio modelo Quanta FEG 250, equipado com
um detector de elétrons secundarios e um detector de EDS (Espectroscopia por
Dispersao de Elétrons). Em uma superficie lisa e bem limpa, foi colada uma fita
dupla face de carbono, onde foi depositada uma fina camada do p6é a ser
analisado. Em seguida, as amostras foram metalizadas utilizando um
equipamento Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater, onde as amostras foram cobertas
com uma fina camada de ouro e paladio, e entdo analisadas quanto a sua

morfologia.
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Analise de Termogravimetria e Analise Termodiferencial (TGA e DTA)

Foram realizadas analises térmicas simultaneas (TGA e DTA) para a amostra
de silicato de aluminio, onde 8,835 mg do material seco e peneirado a 200 mesh
foram dispostos em um porta-amostra de platina com capacidade inferior a 1 g e
conduzidos a um analisador térmico modelo DTG 60/60H da marca Shimadzu com
taxa de aquecimento de 10°C/min e com atmosfera de ar até a temperatura maxima
de 1050 °C. As analises foram realizadas no Instituto de Quimica, na Universidade
Federal de Goias — UFG.

Dilatometria Linear

Para esta andlise, preparou-se uma amostra em forma cilindrica com cerca de
2 g de residuo de silicato de aluminio. As dimensdes da amostra sdo 10 mm de
didmetro por 10,03 mm de comprimento. Foi utilizado um dilatdmetro da marca
NETZSCH, modelo DIL 402, com uma taxa de aquecimento de 10°C/min e
temperatura maxima de 1050°C. A analise foi realizada no Laboratério de Materiais

Avancgados da Universidade Estadual do Norte Fluminense Darcy Ribeiro.

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Raios-X por

Dispersao de Energia (EDS)

A caracterizagao microestrutural (morfologia) do silicato de aluminio se
deu através de imagens originadas em microscopio eletrénico de varredura
(MEV) acoplado com espectrdmetro de raios X por dispersao de energia (EDS),
que possibilitou a analise qualitativa dos elementos quimicos que constituem a
amostra. Para esse procedimento, foi utilizado um microscopio da marca FEl,
modelo Quanta FEG 250, equipado com um detector de elétrons secundarios e
um detector de EDS, ambos do Instituto Militar de Engenharia — IME, no Rio de

Janeiro.

Resultados e Discussoes
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Os resultados e discussdes estdo embasados nas abordagens metodologicas
supracitadas e serdo discutidos nas proximas segoes.

Fluorescéncia de Raios-X

A Tabela 01 evidencia a composicdo quimica do residuo mineral silicato de

aluminio.

Tabela 01 — Composigcdao em 6xidos do silicato de aluminio (% em peso) por FRX

Componente quimico Silicato de Aluminio (%)
SiO; 57,821
Al,Os 23,653
Ca0 7,436
SOs 3,182
Na.O 0,720
Fe.0s 0,569
K20 0,314
P2Os 0,220
MgO 0,077
SrO 0,074
MnO 0,068
TiO; 0,055

Perda ao Fogo 7,57

Fonte: Elaborada pelos autores.

Observa-se que os principais oxidos encontrados sao SiO;, AlL,O;, CaO
representando respectivamente os valores de 57,82%, 23,65% e 7,44%, embora
outros Oxidos também estdo presentes, porém em menores quantidades, como
Fe20s, Na;O e K;O. Enfatiza-se o somatdrio dos 6xidos SiO, + Al,Os; + Fe,O3 obtido
por FRX, que foi de 82,043%.

Em Borges et al. (2016), o somatdrio dos Oxidos para a escoria de litio
apresentou em sua composicdo quimica 69,17% de SiO,, 20,025% de Al.O; e
0,450% de Fe;0s. Li, Y. et al. (2021) obteve para a escoéria de litio — proveniente da
extragdo de litio do espoduménio — percentuais de 57,46%, 21,37% e 0,86%
referentes ao SiO;, AlLO; e Fe;Os; respectivamente. Constatou-se também no

material residual a presenga de outros Oxidos, tais como CaO (8,53%), Na.O
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(0,29%), K20 (1,65%), P20s5 (0,10%), etc.

Difragao de Raios-X

A seguir, tem-se a Figura 01 com o difratograma obtido para a amostra de
silicato de aluminio estudada com os picos representativos na faixa de varredura 20
=10°-70°.

Figura 01 — Difratograma de raios-X obtido para amostra de Silicato de Aluminio

'Silicato de aluminio

Intensidadeiua)

o

22 [Eraus)

Fonte: Elaborado pelos autores.

A partir da representacédo da Figura 01, em relacdo a amostra estudada,
pode-se observar que o silicato de aluminio predominantemente apresenta fases de
bassanita, franzinita, quartzo e tecto de hidrogénio aluminossilicato.

Em comparacgao a literatura, Yiren et al. (2019) ressaltam que as fases da
escoria de litio estudadas por alguns pesquisadores usando DRX incluiram
principalmente as fases de quartzo (SiO;), gesso (CaS042H,0), calcita (CaCO:s,),
pirofilita (Al.SisO10(OH).), SiO, e Al,O3; amorfos, além de uma pequena quantidade de
espoduménio (LiAlSi>Os), caulinita (Al.Si2Os(OH)) ou carbonato de litio (Li2COs3),

entre outras. No trabalho de Li, Y. et al. (2021), um dos principais componentes da
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escoria residual da extragdo de litio do espoduménio foi o mineral H(AISi2Os),

intitulado como tecto de hidrogénio aluminossilicato.

Analise de Termogravimetria e Analise Termodiferencial (TGA e DTA)

De acordo com a Figura 02, pode-se observar que inicialmente ha uma perda
de umidade da amostra do silicato de aluminio, que ocorre aproximadamente em na
temperatura de 97,56°C. Posteriormente, o grafico assume uma curva mais
acentuada, seguida de uma expansdo térmica, reforcando assim os resultados
apresentados no ensaio de dilatometria linear e fluorescéncia de raios-x (perda ao

fogo), sendo de aproximadamente 8% de perda de massa da amostra.

Figura 02 — Resultado dos ensaios de TGA e DTA para o Silicato de Aluminio

Silcaio de Aluminio
1000,49°C
| —
< 5 | Endotérmrioo g _—_—
= Swoigrmico b TR
=L =L
= , 2
D 1 < o |_
o7 ST TOS
-5 )
. 5540900
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TGA
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1] alu ] L= ulu} e 1200 1200

Temperstura (*C)

Fonte: Elaborado pelos autores.

Dilatometria Linear

Conforme a Figura 03, ndo ha alteragdes consideraveis na amostra até cerca
de 800°C. Enquanto que em aproximadamente 585°C, pode-se observar um pico
indicando a presencga de quartzo livre, o qual corresponde a transi¢cao do quartzo a
para o quartzo B (de baixa temperatura para alta temperatura), representando uma
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alteragdo dimensional devido ao aumento do seu volume. Por volta de 840°C, a

curva apresenta um ponto de inflexdo, com perda de massa de 6,77% por volta de

1035°C.

Figura 03 — Grafico de Dilatometria do Silicato de Aluminio de 0 a 1050 °C
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Fonte: Elaborado pelos autores.
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Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Raios-X por

Dispersao de Energia (EDS)

A Figura 04 mostra a micrografia obtida para o silicato de aluminio numa

ampliacdo de 1500x. Pode-se observar que, sobretudo, as particulas possuem

formatos irregulares e tamanhos pequenos. Particulas com formas irregulares, além

de superficies rugosas, também foram encontradas por Li, M. et al. (2021) na analise

da escéria de litio obtida na provincia de Jiangxi (China).

Através do EDS, é admitido que os principais elementos detectados foram Ca
(Calcio), C (Carbono), O (Oxigénio), Al (Aluminio), Mg (Magnésio), S (Enxofre), Si

(Silicio), Fe (Ferro), Cu (Cobre) e Na (Sédio), sendo os componentes majoritarios Si,

O e Al, como ja apresentado na composi¢cao quimica por FRX.
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Figura 04 — Amostra de Silicato de Aluminio para analise de MEV/EDS

MAG: 1500 x HV: 5.0 kV WD: 16.7 mm

Fonte: Acervo digital dos autores.

Figura 05 — Principais componentes quimicos encontrados na amostra de

Silicato de Aluminio

Map data
SE MAG: 1500x HV: SKV _WO: 16 Tmen
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Fonte: Acervo digital dos autores.

Consideragoes Finais

A caracterizagdo do silicato de aluminio permitiu obter dados sobre as
propriedades fisico-quimicas deste material produzido em série pela Companhia
Brasileira de Litio.

Quanto a mineralogia, o silicato de aluminio é constituido por bassanita,
franzinita, quartzo e tecto de hidrogénio aluminossilicato, conforme o ensaio de DRX.
Em relacdo a sua composi¢cao quimica, apresenta 6xidos como SiO;, Al.O; e CaO.
Quanto aos aspectos fisicos, as particulas do residuo possuem formatos irregulares
e tamanhos pequenos.

Através do EDS é admitido que os principais elementos presentes na amostra
sdo Aluminio (Al) e Silicio (Si). A perda ao fogo do material foi de 7,57%,
corroborando com as analises de termogravimetria e termodiferencial, as quais
apresentaram perda de massa de 7,98% a temperatura de 1000°C. Além disso, o
silicato de aluminio apresentou uma variagdo volumétrica (retragdo) de 6,77% no
ensaio de dilatometria linear.

Conforme as suas propriedades fisico-quimicas, o silicato de aluminio
apresenta potencial de utilizagdo como matéria-prima na produ¢cdo de materiais da
construcdo civil, entretanto, para determinar seu uso, ressalta-se a necessidade de
estudos complementares e arealizacdo de pesquisas sobre misturas com outros

materiais compaositos.
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