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RESUMO

Mogambique possui um dos maiores depositos de minerais pesados em Moma, provincia
de Nampula. Estes minerais constituem uma fonte rica de 6xidos de titdnio como Rutilo,
Ilmenite e Zircao . Estes minerais sdo usados para produzir o pigmento de didxido de
titdnio e titdnio (Ilmenite e Rutilo). O trabalho teve como objectivo sintetizar o dioxido
de titanio a partir do mineral rutilo. Analisou-se a viabilidade técnica de producao usando
o método de sulfatagdo, que usa o acido sulfirico como solvente no processo de digestao.
A sintese do pigmento seguiu as seguintes etapas: digestao, hidrolise e calcinagdo. Para a
digestdo do rutilo foi usado 4cido sulftrico a 98 % durante o tempo de 3h em 3 amostras
com diametro de particulas 38um, 45um e 63um, de seguida o licor &cido resultante da
dissolucdo foi hidrolisado usando agua destilada onde obteve-se os cristais que foram
posteriormente calcinados na mufla a 550 °C por 30 minutos. O estudo de viabilidade
técnica desse método foi feito analisando a rendimento do processo que consiste na
analise do teor do TiO2 obtido, e na quantidade do pigmento obtida. Verificou -se que o
método usado ¢ sustentavel, pois obteve- se um teor de TiO2 34,3% que ¢ um resultado
satisfatorio que possibilita o uso de rutilo como matéria prima para a obtengdo do

pigmento em rela¢do a ilmenite que € a matéria prima mais usada industrialmente.

Palavras-chave: Rutilo, Caracterizacao quimica, Sulfatagao e Dioxido de Titanio.
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1. INTRODUCAO

O Dioxido de titdnio € o pigmento branco mais usado no mundo, quimicamente estavel e
usado principalmente para melhorar o brilho, opacidade e alvura na industria de tintas.
Filtros, suporte de catalisadores, ceramicas, industria de papel, industria alimenticia,
cosméticos e fibras sdo um pouco das outras aplicagdes comerciais para o TiO2. O seu

mercado global foi avaliado em torno de 17, 82 bilhdes de euros em 2022.

A matéria prima para producdo de dioxido de titanio ¢ variada, ¢ obtido a partir de rutilo,
escoria de titanio e ilmenite. Rutilo é dos minerais com o mais elevado indice de refragao

conhecidos (2.2-2.4), além de possuir alta dispersao.

A industria usa comercialmente dois processos para producdao do pigmento: processo de
cloretacao e o processo de sulfatagao. No processo de cloretagdo, o rutilo ¢ convertido a
tetracloreto de titanio (TiCls) por cloragdo em temperaturas entre 850°C ¢ 1000 °C, na
presenca de um agente redutor, sendo este convertido posteriormente a didxido de titanio.
enquanto que o processo de sulfatagdo o minério ¢ dissolvido em acido sulftrico a 98%,

de seguida hidrolisado e por fim calcinado obtendo assim o pigmento.

Dependendo do processo empregue para producdo do dioxido de titdnio e do tratamento
final da superficie, o pigmento pode apresentar diferentes propriedades funcionais, como
dispersdo, durabilidade, opacidade e tonalidade. Os factores bésicos que influenciam na
selec¢do de um dos processos sdo: A escassez de rutilo necessario ao processo de

cloretagdo em contraposi¢ao a quantidade de rutilo necessaria ao processo de sulfatagao;



1.1 Objectivos
1.1.1 Objectivo geral

O presente trabalho tem como objectivo:
« Sintetizar do pigmento dioéxido de titanio a partir de rutilo extraido em Moma

(Nampula) pelo método de Sulfatagao.

1.1.2 Objectivos especificos
Para atender ao objectivo geral, procuram-se cumprir as seguintes etapas:
*  Obter laboratorialmente o didxido de titanio por sulfatagao do rutilo;
* caracterizar mineralogicamente a matéria prima;
* Caracterizar quimicamente a matéria prima;

» Caracterizar quimicamente o produto obtido.



1.2 Justificativa
O pigmento ¢ um dos mais usados na industria de revestimento, a crescente demanda do
produto no mercado pressiona as industrias produtoras a expandir a linha de produgao.
Em Mocambique, as industrias de tintas consumidoras importam o produto em Paises
como a China, India, Portugal. O estudo do tema tem como justificativa a analise da

viabilidade técnica de producdo do pigmento usando o rutilo como matéria prima pelo

método de sulfatacao.

1.3 Metodologia

1.3.1. Revisao bibliografica

A pesquisa bibliografica consistiu na busca de informagdo em livros, artigos cientificos,
manuais e na internet. Esta pesquisa teve como objectivo a familiarizacdo do tema em

estudo, com as técnicas a aplicar e com os métodos de validacdo dos resultados.

1.3.2. Parte experimental

Consistiu em:

* Preparacdo dos materiais, reagentes e das condi¢des indispensaveis para uma andlise

laboratorial do mineral em estudo;
* Amostragem, pesagem com recurso a balanga analitica;

* Homogeneizagdo e quarteamento das amostras no laboratorio para sua preparagao;

* Analise do material de referéncia e das amostras pelas técnicas de FRX e DRX, usando

o programa Malvern Panalytical.

1.3.3. Apresentacio e tratamento estatistico dos resultados
O tratamento dos resultados obedeceu a seguinte ordem:

Apresentacdo dos resultados, em forma de tabelas e gréaficos;

* Discussdo e interpretacdo dos resultados.



1.3.4. Elaboracao do relatorio

Para a elaboracao do relatorio seguiu-se o regulamento dos trabalhos de licenciatura que
rege a Faculdade de Engenharia da UEM e aplicado no Departamento de Engenharia

Quimica.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
O presente capitulo serd abordado detalhadamente sobre a matéria-prima usada, a
composi¢ao quimica, 0os minerais acessorios, as propriedades, o processamento, 0s

métodos para a obtencao do pigmento, os usos ¢ as fungdes do mesmo.

2.1 Titanio
O Titanio (Figura 1) foi descoberto em 1971 ao se realizar experiéncias de tratamento da
ilmenite com acido sulfurico e &cido cloridrico concentrado. A temperatura ambiente o
metal é pouco reactivo. Porém, quando aquecido, forma compostos estaveis, duros e
refractarios. O titanio ¢ resistente a maioria dos acidos organicos, ao acido cloridrico e
sulfurico diluidos, a gases e solu¢des contendo cloro. A forma do titdnio (IV) corresponde

ao seu estado de oxidacao mais estavel (Sampaio, Baltar et al,2008).

Figura 1: Titanio (Fonte : Base de dados da Mode — list)

O metal pode ser encontrado em meteoritos e em rochas lunares. Segundo Moraes e Seer
(2015) as principais fontes do mineral titdnio como mostra a Figura 2 sdo: rutilo, ilmenite,
anatasio, leucoxénio, perovskita, titanita e brookita. Entretanto, apenas quatro sdo

relevantes em termos econdémicos: rutilo, ilmenite ,anatasio e leucoxénio.



limenita

10 mm

Perovskita Titanita

Figura 2: Os principais minerais de Titanio (Fonte: Moraes e Seer (2015))

2.2 Rutilo
O rutilo (Figura 3) ¢ um 6xido comum, um mineral acessorio em muitas rochas igneas.
Constitui um importante minério de 6xido de titdnio, que ¢ um pigmento branco de alta
qualidade, entre outros usos. Tem um elevado teor de Ti, na faixa de 94% a 98%, o sistema
cristalino do minério ¢ tetragonal. o. Pode conter até¢ 10% de Fe, Nb, Ta, V, Sn e Sb.

(UFRGS, 2010)

Figura 3: Rutilo extraido da provincia de Nampula.

Segundo uma pesquisa feita a dureza do mineral na escala de Mohs varia de 6.0 a 6.5,
possui uma densidade especifica de 4,23 a 5,5 g/cm?, pode ser encontrado em varias cores

como preto, verde, amarelo, violeta e geralmente em marrom avermelhado.

Geologia de depositos: Rutilo ¢ mineral comum, de alta temperatura e pressao.



Normalmente, encontrado como graos muito pequenos em muitos tipos de rochas igneas
(anortositos, pegmatitos). Ocorre na forma de cristais aciculares diminutos em rochas
metamorficas (filitos, quartzitos, micaxistos, gnaisses, anfibolitos, glaucofano-xistos,
eclogitos). Os cristais grandes sdo encontrados em rochas sedimentares, onde formam

depositos de placer. (UFRGS, 2010)

A tabela 1 apresenta as principais propriedades fisicas do mineral.

Tabela 1: Principais propriedades fisicas do rutilo.

Propriedades
Dureza (escala de Mohs) 6,0a6,5
Densidade (g/cm?) 4,3
Brilho Adamantino a submetalico
Cor vermelho, preto, marrom, verde
Transparéncia Transparente, translucido, opaco.
Sistema Cristalino Tetragonal
Habito Granular ou macigo
Fratura Superficies planas (sem clivagem)

fraturadas em padrdo irregular.

Traco Vermelho claro e vermelho escuro.
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2.3 Areias pesadas
Areias pesadas sdo depositos de dunas paleo, praias ou rios enriquecidos em minerais de
alta densidade, como ilmenite, zircdo e rutilo. A principal caracteristica dos minerais
pesados segundo Grachane (2022) € o seu alto valor de densidade, superior a do quartzo,
no entanto, existem outras especificas de cada um como a cor, susceptibilidade magnética,

eléctrica, entre outras.

Mocambique possui uns maiores depositos de areias pesadas. Em Moma, provincia de
Nampula a reserva de recursos minerais contém cerca de 6,3 mil milhdes de toneladas
(Aurora, 2022) que esta ser explorada pelas as empresas Kenmare Moma Mining

(Mauritius) Limited e Kenmare Moma Processing (Mauritius).

A ilmenite ¢ um 6xido de ferro e titanio (FeTiO3) com composigdo tedrica de Fe (36,8%),
Ti (31,6%) e O (31,6%). O mineral, quando fresco e inalterado, tem cor preta, com lustre

metalico a submetalico.

Zircao ¢ um silicato de zirconio que serve como fonte de 6xido de zirconio, que € um das
substancias mais refractarias. Possui variadas cores, castanho, cinzento, verde, vermelho

ou incolor. E usado na constru¢do de reactores nucleares. (Aurora, 2022)

Os minerais sdo exportados para China, Europa, Asia (Excluindo China), EUA.

2.4 Processamento

O processo de concentragao dos minérios de titdnio depende do tipo de deposito (primario
ou secundario). Nos depositos primarios, o processo ¢ iniciado com as etapas de britagem
€ moagem para promover a liberacdo do rutilo (Cetem, 2005). A origem geoldgica do
minério, naturalmente, tem influéncia na granulometria de liberagdo e na composicao

mineraldgica da ganga.

O processo de concentracdo ¢ iniciado com as etapas de britagem e moagem, nos depdsitos
primarios, a ganga ¢ constituido, principalmente, por magnetita, quartzo, hematite, albita.

(Sampaio, Baltar et al,2008).

A concentracdo do minério (Figura 4), pode ser obtida por meio de separagdo gravitica,

magnética e electroestatica.
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2.4.1 Separacio gravitica

A concentracdo gravitica ¢ um processo no qual particulas de densidades diferentes,
tamanhos e formas sdo separados por ac¢do de forca de gravidade ou por forgas
centrifugas. Os principais mecanismos actuantes no processo de concentragao gravitica

sd0 os seguintes :

(1) aceleracdo diferencial;

(i)  sedimentacdo retardada;

(iii)  velocidade diferencial em escoamento laminar;
(iv)  consolidagdo intersticial;

(V) accdo de forgas cisalhantes.

Para separagdo gravitica, tém sido usados equipamentos como: Espirais, mesas

concentradoras, jigues, cones Reichert. (Nair, 1980; Fan e Rowson, 2000)

2.4.2 Separac¢io magnética

E um método consagrado na area de processamento de minérios para concentragio e/ou
purificacao de muitos minérios. Segundo Luz et al (2010) a resposta ao campo magnético
¢ determinada pela sua susceptibilidade magnética. Com base nessa propriedade os
minérios sao classificados da seguinte maneira: Ferromagnéticos, os quais sdo fortemente
atraidos pelo campo, Paramagnéticos, que sdo atraidos fracamente e aqueles que sdo

repelidos que sdo denominados diamagnéticos .

A separagdo magnética pode ser feita a seco e a himido. O método seco € usado,
geralmente, para granulometria grossa e himida para granulometria fina o que permite o

uso desta técnica em regides com disponibilidade de 4gua ou ndo.

Alguns equipamentos usados: separadores de tambor, de rolos induzidos, de correias

cruzadas, de carrossel.

12



2.4.3 Separacao electroestatica

Segundo Cetem (2010) separacao electroestatica ¢ um processo de concentragdo de
minérios com base em propriedades de minérios como: condutividade eléctrica ,
susceptibilidade em adquirir cargas eléctricas superficiais , forma geométrica, densidade,

entre outras. Para a sua separacdo sdo necessarias as seguintes condigoes:

1) carga eléctrica superficial das particulas ou polarizagdo induzida, que lhes permitam

sofrer a influéncia do campo eléctrico; ii) um campo eléctrico de intensidade

suficiente para desviar uma particula electricamente carregada, quando em

movimento na regido do campo.

Para o tipo de separagdo sdo usados separadores electrodinamico ou de alta tensdo e placas
condutoras.

| ALIMENTAGAO I

CONCENTRAGAO
GRAVITICA
Smusl GRANADAS

ZIRCOMIO NAO MAGNETICO — MAGNETICO ILMENITA

RUTILO MONAZITA

A y
SEPARAGAO DE SEPARAGAO DE

A ALTA TENSAD ALTA TENSAO SECAGEM
RUTILO ZIRCONIO ILMENITA MONIZITA

SMUBI - Separacao magnética a umido de baixa intensidade
SMUAI - Separacao magnética a imido de alta intensidade

Figura 4: Diagrama de processamento de areias pesadas.

Fonte:( Luz, Sampaio & Franga (2010, p.389))

13



2.5 Diéxido de Titanio
O didxido de titanio (Figura 5) também conhecido por 6xido de titinia é um pigmento
inorganico branco ou esbranquicado, inerte. Possui um alto indice de refrac¢do que varia

de 2.2 a 2.4. A tabela 2 apresenta algumas propriedades do pigmento:

Tabela 2: Propriedades do didxido de titanio.

Unidades
Formula quimica TiO2
Massa molar 79, 886 g/mol
Densidade 4,23 g/cm?
Ponto de fusao 1843 °C
Ponto de ebuli¢ao 2972 °C
Capacidade térmica 298,13 J/(mol °C)
Indice de refracdo 2,55a2,76

Figura 5 : dioxido de titdnio. Fonte: Faria, 2021.

2.6 Obtencao de pigmento (TiO2) pelo método de sulfatacio

O método mais aplicado na industria pois permite a utilizagdo de matéria-prima com
baixo teor (40- 60 %) de titanio diferentemente do processo de cloretacdo onde ¢

fundamental um elevado teor de titanio.

O processo consiste na reac¢ao de rutilo com é4cido sulfurico (concentrado) que resulta na

formagdo de sulfato de titanila. Posteriormente a solucdo ¢ hidrolisada, formando
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hidréxido de titdnio que ¢ precipitado por hidrélise. Obtido o precipitado, ¢ lavado e

calcinado.
TiO2+ H2SO4 — TiOSO4 + H2O (Digestdo de Rutilo) (D)
TiOSO4 + H20 — TiO2n. H2O + H2SOy4 (Precipitagado) (2)
TiO2n'H,0 — TiO2+ nH2O (calcinagdo) 3)

2.7 Obtencao de pigmentos (TiOz) processo por cloretacio

Segundo Maia (2018) o processo de cloretagdo ¢ o mais jovem dos dois processos de
producdo de pigmento de TiO», sendo desenvolvido no século passado, pela Companhia
Dupont de Nemour. Nele, o rutilo natural ou sintético € reagido com gés de cloro e coque
num reator de leito fluidizado na presenca de oxigénio. Portanto, o monoxido de carbono
formado intermediariamente gracas a reac¢do de Boudouard extrai oxigénio do minério

de titanio e, assim, a reagdo com cloro pode ocorrer.

Apo6s a cloragdo, o TiCls € separado da maioria dos outros produtos da reac¢do via
condensac¢do. O TiCly purificado €, entdo, reagido num forno especial sobre excesso de

oxigénio em temperaturas variando entre 1400°C a 1600°C para produgao de TiO-.

Actualmente hd uma tendéncia mundial de utilizagdo do processo de cloretacdo, e
aproximadamente 60% do dioxido de titdnio produzido no mundo ¢ oriundo dessa rota de

Pprocesso.

Dependendo do processo empregue para a producdo do dioxido de titdnio e do tratamento
final da superficie, o pigmento pode apresentar diferentes propriedades funcionais, como

dispersdo, durabilidade, opacidade e tonalidade. (Sampaio, Baltar et al,2008).

2TiO; + 3C + 4Cly — 2TiCl, + 2CO + CO» (4)
TiCls (Gés impuro) — TiCls (liquido puro) (5)
TiCls + O2 — TiO; + 2Cl (6)
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2.8 Usos e funcoes do dioxido de titanio

Diodxido de titdnio € um pd branco (ou esbranquicado) usando como pigmento para dar
luminosidade, opacidade a uma variedade de produtos. Possui elevada resisténcia a

mudanca de cor e o poder de cobertura ¢ excelente.

Tém grande capacidade de dispersdo, reflexdo e refraccdo de luz visivel além de pouca

absorc¢ao em toda a faixa de espelho de luz visivel.

Segundo Baltar et al (2008) cerca de 57% da producdo ¢ usada na industria de tintas, 26%

lasticos, 13% papel, tintas para impressao, cosméticos, produtos farmacéuticas.
b 9 9 b

2.8.1 Producio de tintas

O dioxido de titanio € o principal pigmento branco utilizado na industria de tintas, tanto a

base de 4gua como a base de solventes. Proporciona as tintas seguintes caracteristicas:

* proporciona uma brancura excepcional ao dispersar a luz;

* proporciona brancura ¢ poder de cobertura em tintas foscas e brilhantes, tanto
huimidas como secas ou reumedecidas;

* o uso de um extensor (ou carga) correcto garante o espacamento adequado das

particulas para evitar o acimulo e a perda do poder de cobertura, especialmente

em tintas foscas ou acetinadas;

2.8.2 Producio de plasticos

Um importante mercado consumidor ¢ o da industria dos plésticos, onde o dioxido de
titanio € misturado a resinas de polietileno, polipropileno, poliestireno, termoplastico e
PVC. A utilizagdao do pigmento de titanio na industria de plastico decorre das seguintes
caracteristicas: resisténcia a degradagdo por luz ultravioleta, elevados indices de alvura e

refrac¢ao e inércia quimica.

A quantidade de didxido de titdnio adicionada aos plasticos varia entre 3% e 25%, em

peso, com relagdo ao produto final.
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2.8.3 Producio Papel

Na industria de papel, o pigmento ¢ utilizado pelo fato de possuir o maior indice de
refrac¢do entre os insumos minerais usados como cargas. Esta caracteristica resulta em

elevados indices de opacidade e alvura.

O dioxido de titanio pode ser usado com as fungdes de carga e de cobertura. Apesar das
vantagens técnicas, o uso do didxido de titdnio em papel ¢ limitado pelo prego elevado,
se comparado ao caulim, por exemplo. Esse fato, muitas vezes, obriga a adi¢ao de insumos
mais baratos, porém de menor eficiéncia, para compor uma mistura com o didxido de
titanio. A quantidade de didxido de titdnio no papel é menos de 5% do peso do produto

final.

2.8.4 Outras Aplicacdes do diéxido de titinio
Outras aplicagdes para o dioxido de titdnio incluem: borrachas, esmaltes para porcelanas,
soldas, fibras de vidro, capacitores de ceramica, producao de vidros (rutilo), catalise,
téxtil, tinta de impressdo, etc. Quando exposto a luz, o didxido de titanio age como
semicondutor e, por conseguinte, pode ser empregado como eléctrodo nas células

fotoeletroquimicas.

2.9 Vantagens do processo de sulfatacio

Segundo Gontijo (2020) a principal vantagem do processo de sulfatagcdo ¢ a possibilidade
de isolar TiO;, dependendo da temperatura de calcinacdo. O investimento de capital
necessario para o processo de sulfatacdo ¢ comparativamente menor do que o de o

processo de cloretagao.

Uma vez que a demanda de energia e as matérias-primas sao mais baratas, os custos
operacionais também sdo menores para o processo de sulfatagdo em comparagdo com ao

outro processo.

Em termos de geragao de residuos, a porcao restante do 4cido sulfurico diluido pode ser
concentrado novamente e reaproveitado para a digestdo da rutilo, aumentando a

produtividade o processo de sulfatacdo. A residuos de &cido sulftirico podem reagir com

calcario como mostra a rec¢ao abaixo, a fim de produzir gesso.

H>S04 (aq) + CaCOs (s) — CaSO4-2H,0 (s) + CO2 (g) (7)
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2.10 Desvantagens do processo de sulfatagao

O uso de agua na etapa de hidrolise gera, consequentemente, grande quantidade de acido
sulfurico diluido com uma concentracdo menor de aproximadamente 20%. A produ¢do de
uma tonelada de dioxido de titAnio por esse processo gera aproximadamente 25.000 m?

de gas de exaustdo, 200 toneladas de dgua acida e 7 a 11 toneladas de residuos acido.

Portanto, o controle da poluicdo ambiental torna-se mais caro no processo de sulfatacao,
sendo um processo descontinuo, o processo sulfatagdo pode ser utilizado para extrair
apenas pequenas quantidades de TiO», onde os reagentes podem reagir na reac¢do camara
e, uma vez concluida a reacc¢do, os produtos sdo removidos e encaminhados para a

proxima etapa.

3. PARTE EXPERIMENTAL
Neste capitulo serdo abordados sobre métodos analiticos usados para caracterizagao
mineralogica e quimica, métodos seleccionados para preparacao da matéria prima e as

etapas para sintese do pigmento.

3.1 Métodos Analiticos

Para identificagdo e quantificagdo das amostras (matéria prima e produto) usou-se o
método analitico de difrac¢do de raios-X e espectrometria de raios —X portatil. A seguir
faz-se a explicacdo mais detalhada sobre o funcionamento e procedimentos seguidos para

cada um deles.

3.1.1 Difraccio de Raios-X

A difrac¢do de raios-X ¢ uma das principais técnicas de caracterizagdo da estrutura de
materiais cristalinos. E uma técnica usada para caracterizacdo mineraldgica, isto &,

identificacdo de minerais na amostra.

Raios -X sdo ondas electromagnéticas que ocupam a regido entre a radiacdo gama € os
raios ultravioleta no espectro electromagnético, caracterizado por possuir comprimento

de onda da ordem de 1A°= 1071 m e frequéncia acima de 10'® Hertz.
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Difrac¢ao de raios-X resulta de um processo em que os raios-X sdo dispersos pelo
electrdes (figura 6) de atomos componentes de um material, sem mudanga de

comprimento de onda, sendo obedecidos certas condi¢cdes geométricas.

A difraccdo de raios -X obedece a lei de Bragg:

nA=2dsend

Onde:

8- angulo medido entre o feixe incidente e determinados planos do cristal;

d- distancia entre os planos de atomos n ordem difrac¢ao;
n- ordem de difraccao .

<\ ¥ od

) > 9
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N (<

.",:x'_. /
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Figura 6: Figura ilustrativa do fenomeno de difracgao.

O processo ocorre a partir da analise dos feixes de raios X difractados, medidos por meio
de detector de area em difractometro. O equipamento faz leitura de angulos e intensidades.
O feixe difractado ¢ expresso através de picos que destacam do background (ou linha de
base) registrados num espectro de intensidade versus o angulo 26 constituindo o padrao

de difratograma.

Faz-se o calculo da distancia entre os picos presentes com isso, pode-se calcular a
distancia relativa dos feixes difractados e estabelecer uma associacdo com indices de

Miller determinando assim a estrutura cristalina do mineral.
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3.1.2 Espectrometria por Fluorescéncia de Raios-X

A espectrometria de fluorescéncia de raios-X ¢ uma técnica ndo destrutiva que permite
identificar os elementos presentes em uma amostra (analise qualitativa) assim como

estabelecer a propor¢ao (concentragdo) em que cada elemento se encontra presente na
amostra.

Para andlise faz-se incidir sobre amostra uma fonte de radia¢do para excitagdo e detecgdo
da radiacdo resultante da interaccdo da radiacdo com material da amostra. A fonte de
radiagdo usada possui elevada energia, e essa energia envolvida na absor¢do ¢ uma
caracteristica especifica de cada elemento quimico, permitindo assim a sua identificacao

e correspondente quantificagao.

3.2 Materiais e métodos

3.2.1 Matéria-prima

A amostra que foi usada ¢ Rutilo, figura 7, obtida em Moma, provincia de Nampula, que
posteriormente passou pelo processo de: Pesagem, distribuicdo granulométrica,

Difractometro de Raios -X, Espectroscopia por fluorescéncia de Raios-X Portatil, Sintese
(Digestao, Hidrolise e calcinagdo). E os reagentes necessarios foram facultados pela

Faculdade de Engenharia da Universidade Eduardo Mondlane.

Figura 7: Rutilo usado.
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3.2.2 Materiais e Equipamentos
Materiais
Os materiais usados sao:
* Erlemeyer
* Cadinhos de porcelana
¢ Funil
e Vareta de vidro

* Espatulas
* Papel filtro

Equipamentos
Os equipamentos usados sdo:

* Estufa

*  Mufla

* Placa de aquecimento

* Difractometro de Raios X

* Espectréometro de Raios X

* Balanga analitica

3.3 Métodos
A seguir serdo descritas todas as etapas da sintese de dioxido de titanio a partir do rutilo. A
figura 8 mostra o sequenciamento das etapas partindo da homogeneizagdo, quarteamento,

moagem, analise mineraldgica e quimica e sintese de didxido de titanio.

Obtencéo da
matéria-prima |—>| Homogeneizagdo F—> Quarteamento
(Rutilo)

v

Analise . o
mineraldgica e Sintese de diéxido
i imi —> de titanio
Moagem Quimica ‘
(DRX, FRX) (Sulfatacéo)
\/ |

Produto final

Figura 8: Etapas seguidas para obtengao do pigmento.
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3.3.1 Homogeneiza¢io e quarteamento

Com auxilio de espatulas, faz-se mistura da amostra com objectivo de obter uma
distribui¢do uniforme das particulas. Homogeneizada a mistura faz-se o quarteamento que

consiste na divisao da amostras em 4 partes iguais, onde retirou-se a parte representativa.

O processo pode ser feito manualmente ou de modo automatico usando por exemplo o

quarteador de rifles tipo Jones e/ou quarteador rotatorio.

3.3.2 Distribuicio granulométrica

O objectivo ¢ obter fraccdes da amostra, com granulometrias abaixo de 45um. Para o
alcance do objectivo, foram usados crivos com a seguintes dimensdes: 63pum, 45um e

38um e base.

Para a sintese do pigmento usou-se uma amostra para cada crivo. E recomendado usar o

diametro da particula menor que 45um.

3.3.3 Espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X Portatil
As andlises por FRXp para foram realizadas no Laboratoério do Servico de Geologia do
Instituto Nacional de Minas. O equipamento utilizado para a realizagdo das analises foi o
espectrometro com o modelo (figura 9) Hitachi X-MET8000 Expert Geo. As analises

das amostras seguiram o seguinte procedimento:

* Montou-se equipamento usando protector de pelicula, suporte e cinta;
* Codificou-se a amostra, seleccionou-se método a usar “Soil” pois se trata de um

sedimento;

* Determinou-se o tempo de leitura de 60 s;

* « Accionou-se o equipamento para leitura.
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Figura 9: Espectrometro de Fluorescéncia de Raios-X Portatil. Fonte: Geo smart center (2024)

3.3.4 Difraccio do Raios- X

Analisou-se a rutilo com objectivo de fazer caracterizacdo mineraldgica da amostra. Com

os resultados foi possivel conhecer os minérios que constituintes da matéria-prima.

Os procedimentos seguidos para a analise foram os seguintes:

* Pesou-se 2 g de rutilo com o diametro médio de 40um;

* A amostra prensada foi colocada no “cadinho” que ¢é inserido no equipamento
(figura 10).

Figura 10: Difractometro de Raios -X usado.
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3.4 Sintese de Dioxido de Titanio

O método usado para sintese de dioxido titanio € sulfatacdo. As principais etapas descritas

na figura 11 para a obtengao do pigmento sao: Digestao, hidrdlise, calcinagao.

B C . .
X JE Digestiio , Filtragdo | Hidrélise
G
—_—— Calcinagio I FiltrE;c;éo
H

Figura 12: Etapas seguidas para a sintese do dioxido de titanio.

Legenda:

A: Rutilo;

B: Acido sulfurico;

C: Minerais ndo reagidos de rutilo (ganga/ rejeito);

E: Solugdo 4cida de sulfatos (licor);

F: Agua destilada ;

G: Solugao acida de sulfatos hidrolisada ;
H: Solu¢ao nao cristalizada

I: Cristais obtidos;

J: Produto final.
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Na tabela 3 os parametros usados para a realizacdo das experiéncias.

Tabela 3: Parametros usados na sintese de dioxido de titanio.

Ensaios Massa (g) Volume de H2SO4 (ml)  Granulometria (um)
1 15 75 38
2 15 75 45
3 15 75 63
3.4.1 Digestao

Digestao é o processo que consiste na dissolugdo/ extrac¢ao através do contacto entre os
solidos da matéria prima e a meio aquoso. Para dissolugdo eficiente sdo necessarios varios

factores como temperatura, solvente, a concentragdo, a agitacdo, o tamanho das particulas,

o tempo de digestao.

No Elemeyer (500ml), figura 12, contendo rutilo previamente moido e seco, adicionouse
acido sulfurico, com concentragdo igual a 98%. A mistura foi colocada numa placa de

aquecimento a uma temperatura constante de 120°C, a proporcao usada foi de 2:1 (H»

SO4/TiOy).

Figura 12: Processo de Digestdo-Inicio.

No processo de digestdo a reaccao ¢ altamente exotérmica, a temperatura varia de 120°C

a 180 °C.
A equagdo geral para a reaccao de digestdo (dissolugdo da matéria-prima) ¢ a seguinte:

TiO2 + H2SO4 — TiOSO4 + H2O )
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Figura 13: Processo de Digestao-fim.

O licor resultante (figura 13) contém sulfato de titanila (TiOSO4) que posteriormente foi
hidrolisado e calcinado. Os minerais ndo reagidos sdo separados por sedimentacao.
Notou-se que inicialmente a massa usada possuia uma cor castanha e no fim do processo

adquiriu um tom acinzentado (figura 13).

3.4.2 Hidrolise
Apos a digestao a solugdo ¢ hidrolisada. Na etapa obtém-se sulfato de titanila na forma

de cristais. Para hidrolise da solugdo 4cida foi o usado a 4gua destilada.

Para favorecer a formagao de precipitado usou-se pedra de gelo (figura 14), pois a reacg¢ao

¢ exotérmica e dificulta de formacgao dos cristais.

Figura 14: Mecanismo para neutraliza¢do — obten¢do de microcristais.

Pode-se notar que com a adic¢d@o do licor dcido a 4gua a solugdo resultante adquiri uma
cor acinzentada e que com o decorrer do tempo as particulas depositaram-se no fundo do

recipiente e que possibilitou filtragao.

Os factores que condicionam o processo de hidrolise sdo: concentracao, temperatura, acidez do meio e

tempo. Os factores mencionados determinam a qualidade do produto final.
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3.4.3 Calcinacao

Ap6s a filtragdo e lavagem dos cristais de didoxido de titanio hidratado foi realizada a
calcinagdo, a 550 °C numa mufla (figura 15) por 30 minutos, empregando uma taxa de
aquecimento de 15 °C/min. Estas condi¢des de calcinacdo adequam-se a formagao do

diéxido de titdnio (anatésio) que é gerado pelo processo sulfato descrito.

A calcinagdo € um processo que determina as propriedades finais do pigmento, tais como

o tamanho, cor, entre outras propriedades importantes.

Figura 16 a) Cristais amorfos antes da calcinacdo. b) Amostra calcinada e pronta para analises.

Os microcristais obtidos, de cor branca como ¢ possivel notar na figura 16 b) foram

posteriormente analisados por fluorescéncia de raios X portdtil para caracterizagao

quimica da mesma.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Apos a descrigdo detalhada dos procedimentos experimentais, apresenta-se os resultados

da caracterizagdo qualitativa do rutilo e do produto final.

4.1 Caracteriza¢ao mineralogica da matéria prima por Difrac¢ao de Raios-X

Fez- se analises da amostra, com objectivo de caracterizar qualitativamente a amostra para
saber quais os minérios constituintes da matéria prima usada. O método usado para as

analises foi “DRX” e obteve-se os seguintes resultados registados na tabela 4.

Tabela 4: Minerais candidatos a caracterizagdo mineralogica da amostra.

Candidate List

Ref. Cod Compound Name Chemical Formula Score | Scale Factor
96-901-5663 | Rutile Ti2.00 04.00 28 0.373
96-900-1681 | Rutile Ti1.82 Al0.16 Nb0.02 Cr0.02 04.00 28 0.388
96-900-7532 | Rutile Ti2.00 04.00 28 0.400
96-900-7433 | Rutile Ti2.00 04.00 27 0.406
96-900-4142 | Rutile Ti2.00 04.00 25 0.219
96-900-9084 | Rutile Ti2.00 04.00 25 0.257
96-900-1682 | Rutile Ti1.98 04.00 22 0.167
96-900-4144 | Rutile Ti2.00 04.00 17 0.025
96-900-4145 | Rutile Ti2.00 04.00 14 0.072
96-900-2555 | Zircon Si4.00 Zr4.00 016.00 14 0.018
96-900-6088 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fel1.60 04.00 13 0.003
96-900-6090 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fel1.60 04.00 13 0.004
96-900-6089 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fel1.60 04.00 13 0.004

Tendo em conta que a matéria prima usada passou por um eficiente processo de
separacdo, os resultados obtidos como esperado, eliminou da lista varios candidatos o

que facilitou a identificagdo do mineral.

\

Dentre os diversos potenciais minerais candidatos a identificagdo da amostra

seleccionouse trés principais como mostra a tabela 5.

Tabela 5: Os minerais constituintes da matéria prima

Pattern List

Ref.Code Compound Name Chem. Formula Score | Scale Fac.
96-900-4143 | Rutile Ti2.00 04.00 30 0.491
96-900-8216 | Anatase Ti4.00 08.00 24 0.014
96-900-2561 | Zircon Si4.00 Zr4.00 016.00 30 0.010
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Figura 17: Identificacdo mineraldgica da matéria prima.

A figura 7 mostra o difratograma de raios X da amostra areias

pesadas_rutilo 2023 Vera com fraccdo do tamanho de particula de 40pm. Observa-se

que rutilo, anatase e zircdo foram determinados no composto mineralogico.

A andlise mineraldgica identificou a observagao de minerais ricos em dioxido de titanio,
como anatase (1%), zircao (2%) e a maior parte do titdnio se encontra na forme de rutilo

com cerca de 97% (figura 18).

anitase —_PEFCENtagEM (%)
1% T~ Zircdo
2%

Figura 18: Resultados obtidos da andlise por DRX.
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4.2 Caracterizacio quantitativa da rutilo por Fluorescéncia de raios-X Portatil
Fez- se analise da amostra, com objectivo de caracterizar quantitativamente a mesma com
vista a conhecer a composi¢ao quimica. O método usado para as analises foi fluorescéncia

raios-X portatil.

Tabela 6: Resultados obtidos da analise por FRXp.

Ti( %) Ca(%) Fe(%) Zx(%) V(%)

1 21,6495 28851 0,4348 0,5004 0,4193
2 3,9752 3,2770 0,1564 0,0328 0,0491
3 21,5789 27654 0,4283 4374 0,4055

Os resultados analiticos de FRXp da amostra (tabela 6) registram uma concentragdo
maxima de Ti (22%). Amostra analisada possui tracos expressivos de Ferro, Zirconio e
vanadio. Elementos quimicos caracteristicos para o tipo de amostra. A presenca de Fe na
matéria prima nao ¢ desejavel pois as condig¢des digestdo favorecem a dissolucao ferro
em rela¢do ao Ti que ¢ objecto de interesse. Afectando assim a qualidade do produto

final.

E importante ressaltar que o resultado depende ndo s6 da composi¢do quimica da
amostra, quantidade, mas também da posi¢do em que esta ¢ colocada durante a leitura

feita pelo equipamento.
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4.4 Caracterizacido quantitativa do produto por Fluorescéncia de Raios-X

Amostra 1:Diametro da particula : 38um Massa do produto: 1,3 g

Tabela 7: Resultados obtidos da andlise do produto da amostra 1.

Ti( %) Ca(%) Fe(%) Zx(%)

1 1,5682 0,0840 0,0565 0,2478
2 1,5223 0,0829 558 0,2408
3 1,2951 0,1227 451 0,1987

A tabela 7 apresenta resultados da analise por fluorescéncia de Raios X portatil da amostra
1 com didmetro de particula de 38um. E importante ressaltar que o método apresenta
resultados na forma elementar. A concentragdo de Ti (1.6%) registrada na amostra nao ¢
satisfatorio, entretanto segundo Monroe et al (1963) a adiccao de sementes de TiO» durante

a hidrdlise favorecem o aumento da concentragao do Ti.

Amostra 2: Diametro da particula : 45um Massa do produto: 1,3 g

Tabela 8 : Resultados obtidos da andlise do produto.

Ti(%) Ca(%)  Fe(%) Zr(%)

1 1,5526 0,1370 0,0621 0,01007
2 1,7809 0,1304 0,0599 0,0852
3 0,2712 0,1641 0,0380 0,1280

Os resultados apresentados na tabela 8 da amostra 2 registra-se um acréscimo de cerca de 0.2% de

concentracdo do Ti em relagdo a amostra 1.
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Amostra 3: Diametro da particula :63um Massa do produto: 5 g

Tabela 9: Resultados obtidos da andlise do produto.

Ti(%) Ca(%)  Fe(%) Zr(%)

1 24,9916  0,9646 0,1417 0,1479
2 34,3083 1,2800 1,3665 0,02461
3 18,3631 1,0787 4,3338 0,02455

Os resultados apresentam maior concentragao de Ti na amostra 3 com cerca de 34,3 %,
Segundo Cossa (2022) a concentragdo de Ti ¢ influenciada pela razdo Rutilo/H2SOs, € a

proporg¢ao indicada ¢ de (1:2) que foi a aplicada para a dissolu¢gdo do minério.

O pigmento produzido € do tipo anatasio (Melo et al, 2002) e sua cristalizacdo foi afectada

pela presenga de impurezas com se tem relatado na literatura.

Madeira (2023) diz que a granulometria dos graos tem influéncia na dissolu¢do do
minério, quanto menor for maior a sua eficiéncia, porém este facto ndo condiz com o
resultado obtido, pois temos maior concentracdo do Ti com o didmetro de 63pum e nao
com 38um como esperado. Suspeita-se que a dissolucao até podera ter sido eficiente, mas
a cristalizagdo do dos cristais dissolvidos foi problemadtica. Durante a experiéncia
laboratorial verificou-se maior tendéncia de cristalizacdo com as particulas de 63um em

relacdo as demais.

Com base nos estudos feitos durante as analises foi possivel constatar que o rendimento

do produto foi relativamente baixo.
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Figura 19: Influéncia da temperatura, concentragdo do H>SOs, tempo de digestdo de Ilmenite. (adaptatdo)
A concentracao do Ti de factores como tempo, didmetro das particulas,
temperatura, agitagdo, solubilidade, pH.

Como ¢ observado na figura 19 o tempo tem influéncia no processo. Grzmil (2009) afirma
para maior rendimento no processo de digestdo, o tempo de residéncia deve ser 2-3h, como foi

aplicado no trabalho.
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5. CONCLUSOES

De acordo com os objectivos estabelecidos e os resultados obtidos no presente trabalho,
conclui-se que no processo da caracterizagdo da amostra de rutilo os principais minerais

identificados pela técnica de difracgao de raios - X (DRX) foram: rutilo, anatase e zircao.

Quanto menor o didmetro das particulas mais eficiente sera o processo de digestao, pois
teremos uma superficie de contacto maior e facilita o processo de dissolugao das particulas
na solucdo acida. Porém, durante a hidrolise os cristais dissolvidos ndo se precipitam na
totalidade devido ao seu tamanho. Parte significativa do didéxido de titanio dissolvido

mantem-se no licor que ¢ descartado.

A reacgdo de digestdo ¢ altamente exotérmica e espontinea em condi¢des padrdo e
temperatura ambiente por isso requer maior cuidado durante a realizagao da experiéncia.

Pode ocasionar queimaduras na pele quando em contacto

Quanto menor for o didmetro da particulas usado na digestdo mais instavel € o precipitado,
podendo se dissolver mais rapidamente o que reduz a quantidade de cristais obtidos;

Para se obter quantidades consideraveis do pigmento sdo necessarias quantidades
excessivas de rutilo, o que torna esse processo mais caro apesar do pigmento obtido ter

boa qualidade. O que gera quantidades enormes de residuos (minerais ndo dissolvidos e

acido sulfurico diluidos).
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6. RECOMENDACOES

Para a obtenc¢do de melhores resultados na sintese de TiO, recomenda-se:

* Uso de reagentes (sementes) que induzem a formagao de TiO> durante a hidrolise,
pois em condi¢des normais os cristais de TiOz pouco se formam;

* Uso de agentes de calcinacao como acido fosforico (P2Os) e sulfato de potassio
(K2S0a);

*  Um estudo mais aprofundado da hidrolise (condi¢des para favorecimento de

formacgao de cristais);

* A avaliagdo da influéncia do tamanho das particulas, temperatura e agitacdo no

rendimento da sintese do didxido de titanio;
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ANEXO 1: Caracterizagdao mineralogica de Rutilo

Counts

LAl

L LU

i

1 R T TR O

Areias pesadas_Rutilo 2023- Vera - 2
Rutile 96.9 %
20000 Anatase 1.5 %

Zircon 1.5 %

10000 —

Peak List

96-900-4143

Figura A1-1: Minerais constituintes da matéria prima- Rutilo

Pattern List

Ref.Code Compound Name Chem. Formula Score | Scale Fac.
96-900-4143 | Rutile Ti2.00 04.00 30 0.491
96-900-8216 | Anatase Ti4.00 08.00 24 0.014
96-900-2561 | Zircon Si4.00 Zr4.00 016.00 30 0.010
Candidate List

Ref. Cod Compound Name Chemical Formula Score | Scale Factor
96-901-5663 | Rutile Ti2.00 04.00 28 0.373
96-900-1681 | Rutile Ti1.82 Al0.16 Nb0.02 Cr0.02 04.00 28 0.388
96-900-7532 | Rutile Ti2.00 04.00 28 0.400
96-900-7433 | Rutile Ti2.00 04.00 27 0.406
96-900-4142 | Rutile Ti2.00 04.00 25 0.219
96-900-9084 | Rutile Ti2.00 04.00 25 0.257
96-900-1682 | Rutile Ti1.98 04.00 22 0.167
96-900-4144 | Rutile Ti2.00 04.00 17 0.025
96-900-4145 | Rutile Ti2.00 04.00 14 0.072
96-900-2555 | Zircon Si4.00 Zr4.00 016.00 14 0.018
96-900-6088 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fe1.60 04.00 13 0.003
96-900-6090 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fe1.60 04.00 13 0.004
96-900-6089 | Magnesiowuestite | Mg2.40 Fe1.60 04.00 13 0.004

Figura A1-2: Lista de minerais candidatos a caracterizagdo mineraldgica do Rutilo

Anexo 2: Caracterizagcdo quimica da matéria prima- XRF



Nome

Elemento
V23RJ

V23RJ-R1
Média

+

Elemento
V23RJ

V23RJ-R1
Média

+

Elemento
V23RJ

V23RJ-R1
Média

+
Elemento
V23R)

V23RJ-R1
Média

+

Elemento
V23R)
V23Rj-R1
Média

+
Graus: Sem Corr

Nome

Elemento
V23RJ-R2
V23RJ-R3
Média

+

Elemento
V23RJ-R2
V23RJ-R3
Média

+

Elemento
V23RJ-R2
V23RJ-R3
Média

+

Elemento
V23RJ-R2
V23RJ-R3
Média

+

Elemento
V23RJ-R2
V23RJ-R3
Média

*
Graus: Sem Correspondéncia

Classe
SOIL

Ti ppm Ca ppm
216495 28851
39752 32770
ND 30810

1959
Ta ppm W ppm
128 108"
15 9
ND ND
Mo ppm Pb ppm
2 Pp 12 pp
ND ND
ND ND
Au ppm Tl ppm
0 0
0 0
0 0
0 0
Sb ppm Mn ppm
0 ND
ND ND
0 0
0 0

espondéncia

Classe

SOIL
Ti ppm Ca ppm
212589 283p 8
215789 27654
215339 28011
450 357
W ppm Cu ppm
105p 71 PP
107 63
108 67
0 3
Pb ppm Ni ppm
17 22
12 ND
14 ND
2
Ba ppm Tl ppm
ND 0
ND 0
0 0
0 0
Sb ppm Sr ppm
ND ND
ND ND
0 0

Data
08/11/2023
Fe ppm Zr ppm
434 5004
1564 328
2956 ND
1391
Cu ppm Zn ppm
74 P 30 4
27 17
51 24
23 6
Cd ppm As ppm
11 8
ND 1
ND ND
Ba ppm Co ppm
ND 0
ND 0
0 0
0 0
Sr ppm Sc ppm
ND 0
ND 0
0 0
0 0
Data
08/11/2023
Zr ppm Fe ppm
57%J 41 gf
4374 4283
5045 4223
670 60
Mn ppm Th ppm
ND pp 28 pp
128 29
ND 29
0
Hg ppm As ppm
ND 3
9 7
74 5
2 2
Au ppm Cr ppm
0 0
0 0
0 0
0 0
KBpm Sc ppm
N 0
ND 0
0 0
0 0

Hora
12:24:02
V ppm
4193
497
ND

Figura A2-1: Resultados a analise por FRXp de matéria prima

Anexo 3: Caracterizacao quimica do produto final

PRI T A Tv

NE"™

Sn ppm
310
353

331
21

Duragdo
60s

T
ND

ND

Duragdo
60 s
Ta ppm
161
155
158



INAMI SLG
Rua Do Bagamoyo
Maputo

XMET 8000 Report

Instituto Nacional de Minas

Nome Classe Data Hora Duracao
SOIL 08/11/2023 11:19:19 2
Elemento Ti ppm Zr ppm Ca ppm Fe ppm V ppm Ta ppm Sn ppm
V23TiO#01 0 Py 12§§ 0 P 364?p 0 B 34 i 42 e
V23TiO#01 7999 1326 1340 338 442 25
Média ND 1280 ND 351 ND 29
+ 46 12 4
Elemento W ppm Sc € Sb u Th Ni
V23TiO#01 23pp il Gt e o 10 o B
V23TiO#01 15 37 16 ND 11 8
Média 19 ND 16 ND 10 9
* 3 0 0 1
Elemento Zn ppm Pb ppm Mo ppm Bi ppm As ppm Cd Au ppm
V23TiO#01 NDpp NDPp 7 B OI RE 0 IR NDpprn 0u P
V23TiO#01 6 3 ND 2 1 ND 0
Média 6 4 ND ND ND 0 0
* 0 1 0 0
Elemento Tl ppm Ba ppm A m Co ppm Rb ppm Mn ppm Cr ppm
V23TiO#01 o NDpp NgDpp NDpp NDpp ND op 0 KR
V23TiO#01 0 ND ND ND ND ND 0
Média 0 0 0 0 0 0 0
* 0 0 0 0 0 0 0
Elemento K ppm H m Sr ppm Se ppm
V23TiO#01 0 PR 0g R NDpp NDpp
\.I‘Z;Iiio#m rl\\lD II:ID rl\\l D {l:lD
Nome Classe Data Hora Duracao
SOIL 08/11/2023 11:35:35 60 s
Elemento Ti ppm Zr ppm Ca ppm V ppm Fe ppm Sn ppm Ta ppm
V23TiO#01-R1 15682 24%) 1242 840 56£J 54 38
V23TiO#01-R3 15233 2408 1255 829 551 58 41
Média 15457 2443 1248 834 558 56 40
- 3 224 34 6 5 7 1 1
Elemento W ppm Cu ppm U ppm Th ppm Zn ppm Pb ppm As ppm
V23TiO#01-R1 29 19 17 13 7 5 2
V23TiO#01-R3 23 20 18 14 7 3 5
Média 26 19 17 14 1 < 2
+ 2 0 0 0 0 0 0
Elemento Mo ppm  Bi ppm Co ppm Au ppm Cd ppm Cr ppm Ba ppm
V23TiO#01-R1 0 - NDpp NDpp 0 - NDpp 0 . NDpp
V23TiO#01-R3 5 2 0 0 ND 0 ND
Média ND 1 0 0 0 0 0
3 0 0 0 0 0 0
Elemento Tl ppm Sr ppm Kppm Ag ppm Mnppm  Nippm Rb ppm
V23TiO#01-R1 0 ND NB N% ND ND ND
V23TiO#01-R3 0 ND ND ND ND ND ND
Média 0 0 0 0 0 0 0
* 0 0 0 0 0 0 0
Elemento Sb ppm Hg ppm Sc ppm Se ppm
V23TiO#01-R1 ND 0 0 ND
V23TiO#01-R3 ND ND 0 ND
Média 0 0 0 0
+ 0 0 0 0

Graus: Sem Correspondéncia



Nome Classe Data Hora Duragao

SOIL 08/11/2023 11:46:52 60s
Elemento Ti ppm Zr ppm Ca ppm V ppm Fe ppm Ta ppm Sn ppm
V23TiO#01-R2 12821 195? 122p 72p 45rp 32 BP 47 Bp
V23TiO#02 15526 1007 1370 562 621 28 ND
Média 14239 1497 1298 645 536 30 ND
+ 1287 489 71 82 84 1
Elemento W ppm Cu ppm Zn ppm Pb ppm Th ppm U ppm Cr ppm
V23TiO#01-R2 23pp 15 o 6 o 5 PR 11 R 14pp 0 i
V23TiO#02 16 24 21 14 8 4 17
Média 20 20 ND 10 9 ND ND
+ 3 4 4 1
Elemento Sr ppm As ppm Bi ppm Tl ppm Cd ppm Au ppm Ba ppm
V23TiO#01-R2 NDpp 2 P 2 PE Nl?p NDpp 0 i NDpp
V23TiO#02 12 3 0 0 ND 0 ND
Média ND 2 ND ND 0 0 0
+ 0 0 0 0
Elemento Co ppm H%ppm Mo ppm K ppm Mn ppm Ni ppm Se ppm
V23TiO#01-R2 ND N ND ND ND 0 ND
V23TiO#02 ND 0 0 ND ND ND ND
Média 0 0 0 0 0 0 0
+ 0 0 0 0 0 0 0
Elemento A m Sc ppm Rb ppm Sb ppm
V23TiO#01-R2 N%pp 0 op NDpp NDpp
V23TiO#02 ND 0 ND 0
Média 0 0 0 0
+ 0 0 0 0
Graus: Sem Correspondéncia
Nome Classe Data Hora Duracao
SOIL 08/11/2023 11:54:52 60s
Elemento Ti ppm Ca ppm Zr ppm Fe ppm Vppm Ta ppm Sc ppm
V23TiO#02-R1 17§89 1308-1p 85? 2 595)p 52p 24 kP 0 b
X 17809 1304 852 599 527 24 0
Média ND 1447 1211 530 487 30 ND
+ 143 358 68 39 6
Elemento Cu ppm Sn ppm Pb ppm Zn ppm W ppm Sr ppm Cr ppm
V23TiO#02-R1 24 N NDpp 14 N 19 - 12pp 10pp 25 -
X 24 ND 14 19 12 10 25
Média 23 ND 17 16 15 12 ND
+ 0 2 2 3 2
Elemento Th ppm U ppm Bi ppm Au ppm Tl ppm A m Mn ppm
V23TiO#02-R1 7 PP 3 PR o P 0 4 N%pp ND PP
X 74 3 ND 0 0 ND ND
Média 9 5 ND 0 0 0 0
+ 1 1 0 0 0 0
Elemento KBpm Hg ppm As ppm Mo ppm  Rb ppm Sb ppm Ba ppm
V23TiO#02-R1 N 0 0 0 ND ND ND
X ND 0 0 0 ND ND ND
Média 0 0 0 0 0 0 0
+ 0 0 0 0 0 0 0
Elemento Cd ppm Co ppm Ni ppm Se ppm
V23Ti0#02-R1 D D" ND ND
X ND ND ND ND
Média 0 0 0 0
0 0 0

+ 0
Graus: Sem Correspondéncia

Figura A3-1: Resultados da analise FRXp do produto obtido.



Nome

Elemento
V23TiO#02-R3
V23TiO#02-R4
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R3
V23TiO#02-R4
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R3
V23TiO#02-R4
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R3
V23TiO#02-R4
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R3
V23TiO#02-R4
Média

0

*
Graus: Sem Correspondéncia

Nome

Elemento
V23TiO#02-R5
V23TiO#03
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R5
V23TiO#03
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R5
V23TiO#03
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R5
V23TiO#03
Média

+

Elemento
V23TiO#02-R5
V23TiO#03
Média

+

Classe
SOIL

Ti ppm
249916
ND
Ta ppm
ND
159
ND

Pb ppm

ND

Au ppm
0

0
0
0

Sb ppm
0

ND

0

+ 0
Graus: Sem Correspondéncia

Data

08/11/2023

Zr ppm Fe ppm

D8 380

32 ND

ND ND

Zn ppm Pb ppm

15 21

8 ND

11 ND

3

Tl ppm Cd ppm
ND

1 ND

ND 0
0

Mo ppm KBpm

ND N

ND ND

0 0

0 0

ND ND

0 0

0 0

Data

08/11/2023

V ppm Ca ppm
8 bR 130%p
3876 417
ND ND

Cu ppm U ppm
13 ND

48 31

ND ND

Zn ppm Se ppm
g pp NDPP
0 5

ND ND

Cr ppm Ni ppm
ND ND

0 0

0 0

0 0

Sc ppm H m
NDPP N%PP
0 0

0 0

0 0

Hora
12:02:50

V ppm
0

Hora
12:09:49

Fe ppm
ND
1479
ND

K ppm
53pZp

Duracdo
60 s

Duracao
60s

Sn ppm
ND
328
ND



Nome

Elemento
V23TiO#03-R1
V23TiO#03-R2
Média

-+

Elemento
V23TiO#03-R1
V23TiO#03-R2

Média

E

Elemento
V23TiO#03-R1
V23TiO#03-R2

Média

+

Elemento
V23TiO#03-R1
V23TiO#03-R2

Média

3

Elemento
V23TiO#03-R1
V23TiO#03-R2

Média

+

+ 0
Graus: Sem Correspondéncia

Data
08/11/2023

Zr ppm K ppm
2860 388
10787 11583
11793 7723

1006 3860
Ba ppm Cu ppm
ND 51
150 56
ND 53

2
Sb ppm Zn ppm
19 o ND
ND 19
ND ND

ND 0

ND ND

ND ND

Mn ppm  Nippm
ND 0

ND ND

0 0

0 0

Hora
12:16:13

V ppm
4034
3509
3782
272

pab
2455
2458

oooo

Duracao
60 s

Sn ppm
208
297

351
54

Cr ppm
54

0

ND

L%Ppm

ND
6
0

Co ppm
ND

0
0
0



Anexo 4: Factores que influenciam a eficiéncia de digestdo da amostra
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Figura A4-1: Influéncia do tempo, temperatura e concentragdo do acido sulfurico na
digestao do ilmenite.



Anexo 5: Indices de refraccdo

Tabela A5-1: Indices de refrac¢do dos pigmentos brancos mais usados no mundo.

White pigments R.L Vehicles or Media R.I
Diatomaceous earth 1.45 Vacuum 1.0000
Silica 1.45-1.49  Air 1.0003
Calcium carbonate 1.63 Water 1.3330
Barytes 1.64 Polyvinyl acetate resin 1.47
Clay 1.65 Soybean oil 1.48
Magnesium Silicate 1.65 Refined linseed oil 1.48
Lithopone 1.84 Vinyl resin 1.48
Zinc oxide 2.02 Acrylic resin 1.49
Antimony oxide 2.09-2.29  Tungoil 1.52
Zinc Sulfide 2.37 Oxidizing soya alkyd 1.52-1.53
2.55 1.53

Titanium dioxide (anatase) Styrene butadiene resin

Titanium dioxide (rutile) 2.73 Alkyd?/melamine (75/25) 1.55



Anexo 6: Producao de TiO;
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Figura A6-1: Método de sulfatagdo para sintese de TiO>



