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Resumo

O calcério e o dolomito sdo rochas carbonéticas com larga utilizacdo. Quando
utilizados em granulometria ultrafina (<10 ym) s&o empregados na producao de
papel e celulose, farmacos, cimento e pigmentos. Os moinhos de alta energia
sdo utilizados para produzir particulas nesta faixa granulométrica, porém o
processo precisa de um controle adequado uma vez que, ocorre 0 mecanismo
de aglomeracdo das particulas devido & acdo mecénica da moagem. Este
trabalho teve como objetivo investigar a influéncia da natureza dos corpos
moedores na distribuicdo granulométrica do calcario e dolomito utilizados em
ensaios de moagem de alta energia. Para isso foi utilizado dois tipos de
amostras: calcario (Currais Novos, RN), com predominéancia de calcita (CaCO3)
e dolomito (Jandaira, RN), com predominancia de dolomita (CaCO3.MgCOz3);
ambas empregadas em trabalhos anteriores (Barros 2015; Barros 2016). Para
este estudo, as amostras foram preparadas em moinho cilindrico de porcelana.
Os ensaios de moagem foram realizados em um moinho planetério de bolas,
com velocidade de revolucdo de 300 rpm, em treze intervalos de tempo (entre
1 e 3840 minutos), via seco. Neste estudo foi utilizado potes (250 ml) e bolas
(25; 10 mm) de ago, enquanto que nos trabalhos anteriores foram utilizados
potes e bolas de zirconia. As analises granulométricas foram realizadas em um
granulébmetro a laser, via umido. A partir do resultado da area superficial
especifica (S) e do diametro médio (Dso) das particulas foi possivel determinar
o limite de moagem do calcario e dolomito. Ao comparar o efeito da natureza
dos corpos moedores sobre a distribuicdo granulométrica do produto, os
resultados mostraram que o calcario atinge o limite de moagem apds 60
minutos, tanto ao utilizar corpos moedores de aco (Dso = 12,85 + 1,37 um)
como de zircénia (Dso = 12,33 + 0,58 um). Por sua vez, o dolomito alcangou
este limite com tempos de moagem diferentes, apdés 120 minutos utilizando
corpos moedores de aco (Dso = 7,09 = 0,28 um) e apés 480 minutos com
zircbnia (Dso = 6,35 £ 0,09 um). Esses resultados foram discutidos a partir da

diferenca de microestrura e dureza do calcéario e dolomito.

Palavras-Chave: Moagem. Minerais industriais. Distribuicdo granulométrica.

Moinho planetario. Corpos moedores. Limite de moagem.



Abstract

The limestone and dolostone are carbonated rocks with wide use. When used
in ultrafine size (<10 ym) are used in the production of paper and cellulose,
pharmaceuticals, cement and pigments. The high energy mills are used to
produce particles in this size range, but the process needs an adequate control
since, the agglomeration mechanism of the particles occurs due to the
mechanical action of the grinding. The objective of this work was to investigate
the influence of the grinding bodies nature on the particle size distribution of
limestone and dolostone used in high energy milling tests. For this, two types of
samples were used: limestone (Currais Novos, RN), with predominance of
calcite (CaCOs) and dolostone (Jandaira, RN), predominantly dolomite
(CaC03.MgCO:s3); both employed in previous works (Barros 2015; Barros 2016).
For this study, the samples were prepared in cylindrical porcelain mill. The
grinding tests were carried out in a planetary ball mill, with revolution speed of
300 rpm, in thirteen time intervals (between 1 and 3840 minutes), dry. In this
study, pots (250 ml) and balls (25; 10 mm) of steel were used, while in previous
works pots and balls of zirconia were used. The particle size analyzes were
performed with a laser particle size analyzer, wet. From the result of the specific
surface area (S) and the mean diameter (Dso) of the particles, it was possible to
determine the limit of grinding of limestone and dolostone. When comparing the
effect of the nature of the grinding bodies on the particle size distribution of the
product, the results showed that limestone (Dso = 12.85 + 1.37 ym) and the
zirconia (Dso = 12.33 £ 0.58 ym). In turn, the dolostone reached this limit with
different milling times, after 120 minutes using steel grinding bodies (Dso = 7.09
+ 0.28 uym) and after 480 minutes with zirconia (Dso = 6.35 + 0.09 um). These
results were discussed from the difference in microstructures and hardness of

limestone and dolostone.

Keywords: Grinding. Industrial minerals. Particle size distribution. Planetary mill.
Grinding bodies. Milling limit.
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1 INTRODUCAO

O calcario e o dolomito sdo as principais variedades de rochas
carbonéticas, ou seja, rochas que possuem em sua composicdo primaria o
fon carbonato (CO3™). Essas rochas sdo encontradas extensivamente em todos
0s continentes e extraidas de depdsitos que variam em idade, desde o Pré-
Cambriano até o Holoceno. Mineralogicamente o calcario é composto,
basicamente, por calcita (CaCOs) e o dolomito é composto,
predominantemente, pelo mineral dolomita (CaC0O3.MgCOQOs). Uma outra forma
de classificacdo é feita através do percentual de 6xido de célcio e magnésio
presente na rocha. Para um calcario o teor de 6xido de célcio (CaO) deve ser
superior a 50%. Para o dolomito os teores dos 6xidos de calcio e magnésio
(CaO e MgO) devem ser aproximadamente 30% e 20%, respectivamente
(SAMPAIO E ALMEIDA, 2008).

Talvez ndo exista outras rochas com uma variedade de uso tdo ampla
quanto o calcario e dolomito (SAMPAIO E ALMEIDA, 2008). Essas rochas
podem ser utilizadas nas atividades agricolas para a producéo de fertilizantes,
na construcdo civii como material para agregado e também para produzir
cimento e ceramicas, no campo da metalurgia como carga fundente, na
fabricacdo de vidros e na industria quimica (LINS, 2007). Neste sentido sdo
insumos minerais sempre presente na maioria dos setores da industria
moderna (SAMPAIO E ALMEIDA, 2008). As propriedades do estado
particulado dessas rochas como pureza, tamanho e morfologia das particulas,
determinam as funcdes, os desempenhos e as aplicagdes industriais das
mesmas (SINTON, 2006). E assim como outros insumos minerais, o calcério e
o dolomito podem ser utilizados em granulometria fina (<100 um) e ultrafina
(<10 pm). Nessas granulometrias, o calcario e dolomito sdo empregados na
producdo de papel, celulose, cimento, farmacos e pigmentos (SAMPAIO E
ALMEIDA, 2008). Devido a grande aplicacdo, os estudos sobre 0s processos

de cominuicdo dessas rochas assumem um papel fundamental.

A moagem de alta energia é 0 processo mais utilizado para obtencao de
produtos em dimensdes finas (<100 um) e ultrafinas (<10 um). Esse tipo de
moagem é realizado em moinhos a jato, de rotor, vibratério, centrifugo e

planetario (WELLEMKAMP, 1999). No entanto, vale ressaltar que a obtencgéo


https://pt.wikipedia.org/wiki/Rocha_sedimentar
https://pt.wikipedia.org/wiki/Carbonato
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de produtos em dimensdes ultrafinas ainda é de dificil controle, devido as
dificuldades de escalonamento do processo de moagem. Além disso ocorre o
efeito de aglomeragdo das particulas submicrométricas, que amortecem 0s
impactos dos corpos moedores reduzindo a eficiéncia do processo da moagem
(MIO et al. 2004). Assim, 0 processamento de moagem é uma das etapas mais
dispendiosas do tratamento de minérios devido ao seu alto consumo de
energia (FIGUEIRA, LUZ e ALMEIDA, 2010).

Nos processos de moagem, em moinho planetario, existem algumas
variaveis operacionais como: fator de enchimento dos potes, velocidade de
revolugcdo dos potes do moinho, tamanho e natureza dos corpos moedores.
Assim, para otimizacdo das variaveis operacionais sado realizados alguns
testes. Uma vez que os minerais industriais assumem ampla aplicacdo e
importancia, verifica-se a necessidade de um maior conhecimento na area de
moagem ultrafina dos mesmos. Com o objetivo de ampliar esse conhecimento
vém sendo realizados estudos, no Laboratério de Tecnologia Mineral da UFPE
(LTM), sobre a moagem de alta energia de alguns minerais industriais. Neste
contexto, o objetivo deste trabalho foi analisar o efeito que corpos moedores de
duas naturezas, aco e zircdnia, apresentaram na distribuicdo granulométrica
resultante da moagem ultrafina de calcario e dolomito. Em estudos realizados
anteriormente (Barros, 2015; Barros, 2016) foram efetuados ensaios de
moagem, de calcario e dolomito, em um moinho planetario, utilizando corpos
moedores de zircOnia. Este estudo seguiu a mesma metodologia, porém os

ensaios foram realizados com corpos moedores de aco.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Aplicacgéo de calcério e dolomito ultrafino

O emprego do calcéario ultrafino destaca-se por sua importancia na
producdo de cimento. O calcario também é utilizado na industria de plastico
para melhorar as propriedades fisicas e as caracteristicas de processabilidade.
Sua adicdo, na granulometria ultrafina, promove ao aumento da condutividade
térmica esta cinco vezes acima do polietileno ou polipropileno. Sao produzidos
plasticos para fraldas, materiais de construcdo, produtos automotivos,
embalagens de alimentos e outros (SAMPAIO E ALMEIDA, 2008). O calcario e
dolomito sé&o extensivamente utilizados na producédo de tintas. O material
ultrafino destina-se a cobertura de clareamento. Este produto permite a
aplicacao da tinta sobre a superficie em forma de finos leitos e exibe um brilho
mais intenso (SAMPAIO E ALMEIDA, 2008). A calcita é utilizada na industria
de papel e celulose, na faixa ultrafina, substituindo o caulim e o éxido de titanio,
nas aplicagcbes como carga e cobertura (LUZ, 1998). A dolomita ocupa o
terceiro lugar como insumo bésico na fabricacdo do vidro. E utilizada como
estabilizador para melhorar a resisténcia do vidro contra ataques por gases e
umidade, e também atua na reducdo da temperatura de fusdo, aumentando a
trabalhabilidade (SAMPAIO E ALMEIDA, 2008).

2.2 Moagem de alta energia no moinho planetéario

Os minerais sdo materiais cristalinos, onde os atomos e/ou ions estéo
em arranjos tridimensionais. Nestes sélidos cristalinos ocorrem falhas
microscopicas, denominadas microtrincas. Segundo Griffith, essas falhas
ajudam na fragmentacdo das particulas, uma vez que as microtrincas atuam
como concentradoras de tensdes. No processo de moagem, forcas mecanicas
sdo aplicadas nas particulas e a fragmentacdo ocorre quando a elevagao de
tensdo, na extremidade da microtrinca, atinge um nivel critico, iniciando a sua
propagacédo (KING, 2001; WELLEMKAMP, 1999). Entretanto ao reduzir a
granulometria das particulas também ha uma reducdo da densidade de
microtrincas por unidade de volume da particula, acarretando maior consumo
de energia nas etapas seguintes (MIO et al. 2004). A moagem de alta energia é

empregada para produzir particulas nas dimensoes finas e ultrafinas (CABRAL;
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OGASAWARA; TAVARES, 2001). Esse tipo de moagem é realizado em
moinhos a jato, de rotor, vibratério, centrifugo e planetario (WELLEMKAMP,
1999).

Os moinhos planetarios sédo utilizados para a redugdo do tamanho de
particulas em escala laboratorial, devido ao volume limitado dos potes que
atuam como cameras de moagem (< 2000 ml). Estes moinhos produzem
particulas finas (< 100 um) e ultrafina (< 10 um). Possuem 2 ou 4 potes com
volume variando entre 80 e 2000 ml (volume do pote) e os corpos moedores
(bolas). A moagem pode ser realizada via seco ou via Umido e os principais
esforcos, para a fragmentacdo das particulas, sdo impacto e atrito. Os potes
estdo conectados a um disco que gira em torno do um eixo central comum,
enguanto que os potes giram, simultaneamente, em torno do seu proprio eixo
(BURMEISTER E KWADE, 2013). Ocorrem 0os movimentos de revolugao e
rotacao, similar ao movimento dos planetas, como mostra a Figura 1.

Figura 1 - llustracdo do funcionamento do moinho planetario mostrando os
movimentos de revolucao e rotacéo do disco e pote, respectivamente.

Rotagao do pote

h: altura do pote
dy: didmetro do pote
R: raio do disco de revolugcao

Revolugao do disco

Fonte: adaptado, MIO, KANO e SAITO (2004).

O sentido de rotacdo do pote é geralmente oposto ao sentido de rotacdo
do disco. Isso faz com que os corpos moedores sofram acdo da forca
centrifuga e da forca inercial de Coriolis (MIO, KANO e SAITO, 2004). A forca
centrifuga causa a fragmentacédo das particulas por atrito. A forca inercial de
Coriolis provoca a fragmentacéo das particulas por impacto. A Figura 2 mostra

o efeito do movimento dos potes nos corpos moedores.
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Figura 2 - Trajetorias dos corpos moedores no interior do pote.

Fonte: adaptado, MIO, KANO e SAITO (2004).

2.2.1 Variaveis operacionais do moinho planetario

No moinho planetario existem algumas variaveis operacionais como:
fator de enchimento dos potes, velocidade de revolucdo dos potes do moinho,
tempo de moagem, tamanho e natureza dos corpos moedores. E essas
variaveis operacionais podem ser alteradas com o objetivo de aumentar a
eficiéncia da moagem. Foi observado por Guzzo, Tino e Santos (2015) que ao
aumentar a velocidade de revolucdo dos potes do moinho sdo produzidas
particulas com menor granulometria. Foi observado por Guzzo, Santos e David
(2014) que o tamanho dos corpos moedores pode ser alterado e a partir de
teste € possivel encontrar o tamanho mais adequado para o processo de
moagem. A Figura 3 apresenta os efeitos do tamanho dos corpos moedores e

da velocidade de revolugdo no tamanho médio das particulas (dso).
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Figura 3 - Variacdo do diametro do tamanho médio (dso) em funcdo do tempo
de moagem. Com diferentes velocidades de revolucéo (a) e tamanhos corpos
moedores (b).

120 160
(a) —-100 rpm a) 150 rpm 140 §
-5-150 rpm *-5mm
120 B\
%0 —&—200 rpm -10mm e
£ 100 \
E -m-300 rpm a-10and20 | 2 )
Nae
2 3 90 W [*20mm 3 *
S0 = 8\ |<30mm 60 AN §
= A N
60 | N\ t
-
L \ 20
90 0 10 20 30
30 time (min)
0 L . L " " L x —— \‘_\—.
0 - . r
0 S 300 4% 60 IS5 1900 105 120 0 30 60 90 120 150 180 210 240
grinding time (min) grinding time (min)

(a) (b)

Fonte: adaptado, GUZZO, TINO E SANTOS (2015) e GUZZO, SANTOS E
DAVID (2014).

Em um estudo realizado por Mio, Kano e Saito (2004) foi proposta a

Equacéo (1), qual seja:

o\l )
Ei = ZE (o V)vy;
=1 1)

em que, p é a densidade do material da bola, V é o volume da bola, Vr é a

velocidade relativa das bolas e n é o nimero de colisoes.

A partir da Eq. (1) foi possivel relacionar a energia de impacto dos
corpos moedores a natureza dos mesmos. Uma vez que a energia de impacto
€ diretamente proporcional a densidade dos corpos moedores. Entdo, ao
utilizar corpos moedores de maior densidade, a energia de impacto sera maior

e teoricamente a fragmentacao das particulas também.
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3 METODOLOGIA
3.1 Procedéncia e preparacdo das amostras

Neste estudo foram utilizadas amostras de calcario e dolomito,
anteriormente britadas, classificadas e analisadas por Barros (2015). O calcério
€ proveniente de Currais Novos (RN), mina Brejui (empresa Tomaz Salustino)
e o dolomito é procedente de Jandaira (RN), usina eolica Baixa do Meio. A
caracterizagao preliminar utilizando a difracdo por raios X, evidenciou a

predominancia de calcita (90%) no calcéario e de dolomita (95%) no dolomito.

Na metodologia empregada por Barros (2015) utilizou-se a granulometria
de alimentacéo, para o ensaio de moagem, na faixa de 850 x 425 um. Como
as amostras na faixa de alimentagdo preparada por Barros (2015) eram
insuficientes para realizar os ensaios de moagem propostos neste estudo, foi
necessario preparar novas amostras na faixa granulométrica desejada a partir
do material com granulometria superior. Para isso, foram utilizadas
aproximadamente 1,2 kg de cada variedade de material, com granulometria
>850 um. Inicialmente, uma peneira de 425 um foi utilizada para remover
particulas finas eventualmente produzidas durante a estocagem. Em seguida, o
material com granulometria >425 um teve sua granulometria adequada a faixa
850 x 425 um. Para adequar a granulometria do material foi utilizado um
moinho cilindrico de porcelana, com corpos moedores também de porcelana. A
Tabela 1 apresenta as especificacbes da carga dos corpos moedores e do
moinho cilindrico utilizados nesta etapa. A massa da alimentacdo empregada
em cada ciclo de moagem foi de aproximadamente 200 g e o procedimento de
moagem foi realizado sucessivas vezes, até que todo o material atingisse a
faixa granulométrica requerida. Entre cada ciclo de moagem alguns passos

foram seguidos, como observa-se no fluxograma da Figura 4.

O separador magnético de alta intensidade Inbras-EriezRe-Roll5 foi
utilizado para remover as particulas metalicas provenientes das etapas de
britagem, realizada por Barros (2015). Posteriormente, 0 material
remanescente do trabalho de Barros (2015) e o material preparado neste
estudo foram homogeneizados, por meio de duas pilhas cbnicas. A preparacéo

das aliguotas, empregadas nos ensaios de moagem, foi realizada com uma



proveta, no intuito de padronizar o volume de 40 ml, que corresponde a uma

massa de aproximadamente 60 g.

Tabela 1 - Especificagbes da carga dos corpos moedores e do moinho

cilindrico utilizado na preparagéo de partes das amostras.

Corpos moedores

Tipo Diametro (mm) Altura (mm) Quantidade Volume (ml)
15 - 5 8,84
Bola 21 - 12 58,19
37 - 2 53,04
Cilindro 11 11 9 94,08
Total 28 214,15
Moinho cilindrico
Diametro (mm) Altura (mm) Volume (ml)
128 135 1800

Fonte: Autor
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Figura 4: Fluxograma dos passos seguidos entre os ciclos de moagem da
preparacao das amostras.
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Material na faixa 3
850 X 425 pum Material < 425 pm

Fonte: Autor

3.2 Moagem de alta energia

Os ensaios de moagem de alta energia foram realizados em um moinho
planetéario Fritsch, modelo Pulverisette 5, utilizando potes de aco-ferramenta e
bolas de aco de rolamento, com densidade nominal de 7,8 g/cm3. A Figura 5
apresenta 0 equipamento e os acessorios utilizados. A Tabela 2 apresenta as
especificacdes do moinho, a dimensdo dos potes e a carga dos corpos
moedores. Seguindo a metodologia empregada por Barros (2015), a massa da
alimentacdo utilizada em cada ensaio de moagem foi de aproximadamente 60
g e foram utilizadas duas aliquotas, uma de calcario e uma de dolomito, as

quais foram moidas simultaneamente, em potes distintos. Os ensaios foram
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realizados via seco e com uma velocidade de revolu¢édo do moinho de 300 rpm.
Para este estudo os ensaios de moagem foram realizados com tempos entre 1
e 3840 minutos (1, 2, 4, 8, 15, 30, 60, 120, 240, 480, 960, 1920 e 3840

minutos).

Figura 5 - Moinho planetério Fritsch P-5, potes e bolas de ago utilizados.

Fonte: Autor

Tabela 2 - Especificagbes do moinho planetario Fritsch P-5, dimensdo dos
potes e a carga de corpos moedores.

Especificagdes do moinho e o
acessorios sl
Velocidade do disco de revolugéo 50 - 400 rpm
Relacéo rotacéo/revolucdo -2,19
ddp/poténcia nominal 110 Vv/1300 W
Diametro do disco de revolucéo 250 mm
Diametro do disco de rotacdo 123 mm
Altura dos potes 57 mm
Diametro dos potes 75 mm
Volume dos potes 250 ml
Diametro das bolas 10 mm
Numero de bolas por pote 25
Fator de enchimento 22%

Fonte: Adaptado, Santos (2016)
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Para os tempos de moagem de 1 e 2 minutos, o moinho foi programado
para realizar os ensaios em uma Unica etapa. Para os tempos de 4 e 8 minutos
de moagem os ensaios foram realizados em intervalos de 2 minutos, com 2
minutos de pausa entre um intervalo e outro. Para o tempo de 15 minutos, o
ensaio foi realizado em intervalos de 5 minutos e pausa de 2 minutos. A partir
de 30 minutos de moagem, os ensaios foram realizados em intervalos de 15
minutos com pausa 2 minutos. Cabe destacar que a pausa indica 0 momento
em que ocorre a inversdo da direcdo de rotacdo do moinho. A Tabela 3

apresenta a programacao utilizada para realizar os ensaios de moagem.

Tabela 3 - Programacao utilizada para realizar os ensaios de moagem de alta

energia.

Tempo de Intervalo de R o Pausa
: . epeticdes :

moagem (min) | moagem (min) (min)
1 1 1 0
2 2 1 0
4 2 2 2
8 4 2 2
15 5 2 2
30 15 2 2
60 15 4 2
120 15 8 2
240 15 16 2
480 15 32 2
960 15 64 2
1920 15 128 2
3840 15 256 2

Fonte: Autor

O aumento no tempo de moagem ocasionou em uma compactacdo do
material nas paredes do pote e na superficie das bolas. Para o calcario a
compactacgao iniciou em 30 minutos de moagem. Para o dolomito essa
compactagdo comegou em 60 minutos de moagem. Para a limpeza dos potes e
das bolas ap6s os menores tempos de moagem foi utilizado um papel Umido,
uma vez que o material compactado foi removido facilmente. Entretanto, a
partir dos 240 minutos de moagem, para as duas variedades de material,
utilizar um papel umido para a limpeza tornou-se ineficiente, pois ainda restava

uma camada de material compactado muito dificil de retirar. Por isso, para a
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remocao completa do material compactado foi utilizado acido cloridrico (HCI),

em concentragao de 10%.

3.3 Analise granulométrica

As analises granulométricas do produto, resultante dos ensaios de
moagem, foram realizadas em um granuldmetro a laser Malvern, modelo
Mastersizer 2000, via umido utilizando o acesso6rio Hydro 2000. As analises
granulométricas foram realizadas inicialmente em triplicata (trés medidas),
sendo que cada medida corresponde a média de trés leituras. Para as
amostras que apresentaram grande dispersao entre as trés medidas, foram
realizadas mais duas ou trés medidas. O resultado da analise corresponde a
média dos valores encontrados em todas as medidas. A Figura 6 apresenta
curvas caracteristicas da analise granulométrica do calcario e do dolomito.

Figura 6 - Curva caracteristica da analise granulométrica do calcario e dolomito
moido a 300 rpm por 8 minutos.
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Fonte: Autor

A partir de cada curva, foram determinados os didametros nominais dio,
dso e deo que corresponde a abertura em que passam 10, 50 e 90% do volume
total do material analisado, respectivamente. A heterogeneidade da distribuicéo
granulométrica (Ht), pode ser avaliada através dos diametros nominais e foi
definida pela Equacéao (2), qual seja:
Ht = (dgo—d10) @)

dso
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Quando o valor da heterogeneidade é alto, sugere-se uma maior
variacdo do tamanho de particula e caractereiza uma amostra heterogenea.
Quando o valor da heterogeneidade é baixo, indica uma pequena variagdo do
tamanho de particula e a amostra € considerada homogénea. Para calcular a
area superficial especifica (S) o software do granulémetro utiliza a Equacéo (3)

proposta por Josef Sauter, qual seja:

= (553) ©)

em que, D [3,2] é o diametro médio de Sauter e p € a massa especifica do
material analisado. Para calcular a é&rea de superficia especifica foram
utilizados os valores de massa especifica do mineral predominante em cada
variedade, calcita (2,72 g/cm?®) para o calcéario e dolomita (2,87 g/cm?®) para o

dolomito.

Para avaliar os dados foi necesséario calcular a média de cada
parametro (dio, dso, deo, S e heterogeneidade), em seguida foi calculado o
desvio padrdo amostral, que indica uma medida de dispersao dos dados em
torno da média. Também foi calculado o coeficiente de variagdo, que relaciona
meédia e o desvio padrao, indicando o grau de dispersao relativa dos valores

encontrados.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Massa e finos produzidos durante a preparacao das amostras

A Figura 7 apresenta a quantidade de massa e finos, de calcario e
dolomito, que foram produzidos em cada ciclo de moagem. Ao comparar as
Figuras 7(a) e 7(b), nota-se que a producdo de massa (850 x 425 um) e finos
(<425 pum) do calcario, a cada ciclo, foi superior a do dolomito. As massas
produzidas de calcério e dolomito, a cada ciclo, foram de 24,55 + 2,50 g e 12,06
+ 2,14 g, respectivamente. As particulas do dolomito apresentaram maior
dificuldade para serem cominuidas. Pois foram necessarios 88 ciclos de
moagem para que todo o material atingisse a faixa granulométrica requerida.
Enquanto que, com 52 ciclos de moagem foi produzida, aproximadamente, a
mesma quantidade de material de calcéario. Inicialmente, foram realizados
alguns testes para estabelecer os parametros satisfatérios para esse processo
de moagem. Assim, a Figura 7 apresenta os ciclos consecutivos, em que 0S

parametros adotados foram mantidos constantes.

Figura 7 - Massa e finos produzidos nos ciclos intermediarios de moagem
durante a preparacdo das amostras de calcério (a) e dolomito (b).

20
‘6‘130 I § | [—esodsum
<95 | —&— <425 um
s g 15
N 20 f g
815 | sz 210 T
py 425 U o
<
§ 10 | —h— pm g 5 I
n
g 5 'M - W
=
0 PRI S E S TSI N S ST A ST N R N S A S B 0 arailaaaadasaa st e b lasas ol
4 8 12 16 20 24 28 32 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48
Ciclo de moagem Ciclo de moagem

(a) (b)

Fonte: Autor

A Tabela 4 apresenta a massa de material na faixa granulométrica
requerida e o numero de aliquotas preparada de cada variedade de material.
Para os ensaios de moagem deste estudo foram utilizadas 14 aliquotas de

calcario e 14 aliquotas de dolomito na faixa 850 x 450 um.



Faixa (um) Amostra Calcario Dolomito
Barros (2015) 510,04 g 882,67 g
Est tud 971,71 934,33
850 x 425 S1€ EStdo 29 =2 d
Total 1481,75 g 1817 g
Numero de aliquotas 24 29

24

Tabela 4 - Massas empregadas na preparacao das aliquotas utilizadas neste
estudo e numero de aliquotas preparadas para cada material.

Fonte: autor

4.2 Analise qualitativa do produto da moagem

A Figura 8 apresenta as imagens caracteristicas do pote, bolas e
produto da moagem de calcario apds tempos de moagem distintos. Para
pequenos tempos (1, 2, 4, 8 e 15 minutos) os produtos da moagem
apresentaram uma aparéncia bastante similar e a foto com o produto apés 15
minutos de moagem conseguiu representar todos 0s pequenos tempos. Depois
de 30 minutos de moagem o material comegou se fixar nas paredes do pote.
Para retira-lo foi preciso usar uma espatula, mas com pouco esforco ja foi
possivel descompactar todo o material das paredes do pote. A partir dos 60
minutos de moagem a retirada do produto foi se tornando mais trabalhosa, pois
o material ficou ainda mais fixado na superficie interna do pote, sendo

necessario um maior esfor¢co para a remocao do material.

A Figura 9 apresenta as imagens caracteristicas do pote, bolas e
produto da moagem de dolomito apds tempos de moagem distintos. Para os
pequenos tempos, assim como ocorreu com o calcario, os produtos da
moagem apresentaram uma aparéncia bem similar. Porém, o produto de
moagem além de apresentar, predominantemente, particulas que foram
cominuidas, também contou com a presenca de particulas com a granulometria
praticamente igual a da alimentacdo, como € possivel notar na primeira
imagem da Figura 9. Nos tempos de 30 e 60 minutos de moagem o material
comecgou a compactar, moderadamente, nas paredes do pote e passando a
espatula apenas uma vez foi possivel remover todo o material. A partir dos 120
minutos de moagem as particulas comecaram a fixar ainda mais nas paredes
do pote, sendo necesséria a aplicacdo de um maior esforco para retirar o

produto de moagem.
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Figura 8 - Imagens caracteristicas do pote, bolas e produto da moagem de
calcario apos diferentes tempos de moagem.

240 min

960 min 1920 min 3840min

Fonte: Autor

Durante os ensaios foi possivel notar que os produtos ficaram mais
compactados nas paredes dos potes com 0 aumento do tempo de moagem.
Como a remocao dos produtos tornou-se cada vez mais dificil, a perda de
material ao limpar os potes cresceu gradativamente. A Figura 10 apresenta a
massa perdida na limpeza dos potes em funcdo do tempo de moagem. O

produto de moagem do calcario comecou fixar nas paredes do pote com 30
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minutos e o0 dolomito com 60 minutos. Assim, os produtos de moagem do
calcéario perderam uma quantidade maior de material na limpeza, quando
comparados com o dolomito. A perda de material na limpeza cresceu com o
aumento do tempo até os 1920 minutos de moagem, mas diminuiu no ensaio
de 3840 minutos. Percebeu-se que os produtos de moagem do ensaio de 3840
minutos foram mais faceis de retirar do que para 1920 minutos. Os produtos de
1920 minutos foram retirados assim que acabou o ensaio, enquanto que 0s
produtos de 3840 minutos ficaram em repouso durante 96 horas. Uma possivel
explicacéo foi que, devido a esse longo tempo de repouso, pode ter ocorrido
um relaxamento das tensdes existentes entre as particulas, deixando o material

menos compactado e mais facil de ser removido.
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Figura 9 - Imagens caracteristicas do pote, bolas e produto da moagem de
dolomito apds diferentes tempos de moagem.
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Fonte: Autor
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Figura 10 - Perda de massa na limpeza dos potes em fun¢édo do tempo de
moagem.
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Fonte: Autor

Quando observados atentamente os produtos de moagem em diferentes
tempos, nota-se alguns detalhes. Para tempos acima de 240 minutos o calcario
apresentava uma camada de produto com a cor um pouco mais escura do que
0 material que se encontrava abaixo dela, como observa-se na Figura 11(a).
Para os tempos de 30, 60 e 120 minutos as bolas utilizadas na moagem do
dolomito presentavam uma consideravel camada de particulas cominuidas as
envolvendo, como mostra na Figura 11(c), que foram removidas facilmente
utilizando de um pincel. Para o tempo maximo de moagem (3840 minutos) as
particulas cominuidas, das duas variedades de material, se fixaram nas
paredes formando um tronco de cone a medida que chegava ao fundo do pote.
Além de apresentar uma faixa de material, mais profunda na espessura dos

corpos moedores, como mostram as Figuras 11(b) e 11(d).
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Figura 11 - Imagens detalhadas da compactacéo das particulas ultrafinas do
calcario (a) e (b), e do dolomito (c) e (d) nas paredes dos potes e nos corpos
moedores.

(c) 30 min (d) 3840 min

Fonte: Autor

4.3 Analise dimensional do produto da moagem

A Figura 12 apresenta as curvas -caracteristicas de distribuicdo
granulométrica das aliquotas de calcario em todos os tempos de moagem. Os
resultados mostraram que o aumento dos tempos de moagem provocou
significativa reducéo dos diametros das particulas. Na Figura 12(a) nota-se que
até 15 minutos de moagem a reducdo do tamanho das particulas cresce
rapidamente, deslocando as curvas para a esquerda. Nas Figuras 12(b) e 12(c)
observa-se que entre 30 e 960 minutos de moagem as curvas de distribuicéo
granulométrica sao bastante semelhantes, tornando dificil até mesmo identificar
a qual tempo de moagem pertence cada curva. Na Figura 12(d) observa-se que
a partir de 1920 minutos de moagem ocorreu uma diminuicdo do tamanho das
particulas, as curvas se deslocam para a esquerda. Mas como essas curvas
apresentaram comportamento bastante semelhantes, conclui-se que o
aumento no tempo de moagem ndo causou reducgdo significativa no tamanho

das particulas.

A Figura 13 apresenta as curvas caracteristicas de distribuigéo
granulométrica das aliguotas dolomito para todos os tempos de moagem. Na
Figura 13(a) observa-se que até 15 minutos de moagem a reducéo do tamanho

das particulas cresce rapidamente, deslocando as curvas para a esquerda. Na
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Figura 13(b) observa-se que até 120 minutos de moagem as particulas
continuam reduzindo de tamanho. A Figura 13(c) mostra que a partir dos 240
minutos de moagem a granulometria comega a aumentar, as curvas de se
deslocam para a direita, indicando o inicio da aglomeracédo das particulas. Na
Figura 13(d) observa-se que com 1920 e 3840 minutos de moagem as
particulas ndo diminuiram de tamanho, as curvas permaneceram similares as
da Figura 13(c). E assim como ocorre com o0 calcario, as curvas apresentaram

comportamento bastante semelhantes.

A Figura 14(a) apresenta a variacdo do diametro nominal Dio com o
tempo de moagem. Observa-se que os valores, das duas variedades de
material, sGo bem semelhantes e as curvas ficaram bem préximas. O aumento
do tempo de moagem, até 30 minutos, provocou significativa reducdo no Dio

das particulas e posteriormente os valores tendem a estabilizar.
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Figura 12 - Curvas de distribuicdo granulométrica do calcario em cada tempo
de moagem realizado neste estudo. Tempos de moagem entre 0 e 15 minutos
(a), 30 e 120 minutos (b), 240 e 960 minutos (c) e 1920 e 3840 minutos (d).
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Fonte: Autor

A Figura 14(b) apresenta a variacdo do didametro médio (Dso) em fungéo
do tempo de moagem. A medida que o tempo de moagem aumenta o tamanho
das particulas tendem a diminuir, por isso as duas curvas descrecem. Até 30
minutos de moagem o calcario apresentou um valor de Dso maior do que o
dolomito, a partir desse ponto os valores passam a conincidir. Ao observar a
figura inserida na figura 14(b), nota-se que para o dolomito o valor do Dso
descrece até atingir seu valor minimo aos 120 minutos de moagem.

Posteriormente, o valor de Dso tende a aumentar, indicando o inicio da
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aglomeracao. Enquanto que o calcario manteve um valor, aproximadamente,
constante de Dso a partir dos 15 minutos de moagem, apresentando o valor
minimo aos 60 minutos de moagem.

Figura 13 - Curvas de distribuicdo granulométrica do dolomito em cada tempo

de moagem realizado neste estudo. Tempos de moagem entre 0 e 15 minutos
(a), 30 e 120 minutos (b), 240 e 960 minutos (c) e 1920 e 3840 minutos (d).
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Fonte: Autor

Na Figura 14(c) observa-se a variagdo do Dgo em funcdo do tempo de
moagem. O comportamento € semelhante ao que ocorre com 0S Outros
diametros nominais, as curvas descrecem até certo tempos de moagem e
depois os valores comecam a coincidir. Porém para os tempos de moagem de

240, 480, 960 e 3840 minutos o dolomito apresentou uma grande disperséo
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entre os valores do Dgo. A curva “Dolomito - Lim. Inferior” apresenta os
menores valores de Do encontrados e a curva mantém o comportamento
anteriormente apresentado pelo dolomito. A curva “Dolomito - Lim. Superior”
apresenta os maiores valores, indicando que algumas particulas aglomeraram

e por isso o valor do Dgo aumentou.

A Figura 14(d) apresenta a variacdo da heterogeneidade em funcao do
tempo de moagem. Inicialmente, até 8 minutos, os valores da hetorogeneidade
do dolomito foram superiores aos do calcario. Posteriormente, os valores da
heterogeneidade do calcéario e dolomito comegaram a coincidir, até 60 minutos
de moagem. ApoOs 120 minutos o dolomito apresentou uma dispersdo nos
valores da heterogeneidade. Os valores menores seguem a tendéncia
apresentada anteriormente. Os valores maiores indicam que a distribuicdo do

tamanho das particulas ficou mais dispersa.
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Figura 14 - Variacdo do Dio (a), Dso (b) , Deo () e da heterogeneidade (d) em
funcdo do tempo de moagem para o calcéario e dolomito. A figura inserida em
(b) mostra os valores de Dso entre os tempos de 10 e 3840 minutos de

moagem.
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Fonte: Autor

A Figura 15 apresenta a variacdo da area superficial especifica (S) em
funcdo do tempo de moagem. Observa-se que o avanco do tempo de moagem
provocou um aumento nas areas superficiais das duas variedades de material.
No entanto, a variacdo da area superficial sofreu uma mudanca em seu
comportamento apos 0s respectivos limites de moagem terem sido atingidos.
Para o calcario o valor de S manteve-se, praticamente, constante apos 60
minutos de moagem. Para o dolomito observa-se uma reducdo no valor de S
apos 120 minutos de moagem. A partir do resultado do didametro meédio (Dso) e
da area superficial especifica (S) das particulas foi possivel determinar o limite

de moagem. O calcério atingiu este limite apdés 60 minutos de moagem, com
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D50=12,85 + 1,37 um e S=0,49 = 0,05 m?/g. Para o dolomito este limite foi
alcancado apés 120 minutos, com Dso=7,09 + 0,28 um e S=0,70 + 0,01 m?/g.

Figura 15 - Variacdo da area superficial especifica (S) das particulas em funcao
do tempo de moagem do calcario e do dolomito.
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Fonte: Autor

A Figura 16 apresenta placas lapidadas de calcario e dolomito das
mesmas amostras aqui estudadas. Observa-se que o dolomito apresenta uma
textura fina, este € composto por grdos de pequeno tamanho. Enquanto que, o
calcario apresenta grdos com tamanho maior. Além disso, sabe-se que a
calcita e dolomita apresentam dureza 3 e 3,5 — 4 na escala Mohs,
respectivamente. Analisando o grdo, separadamente, como sendo uma
particula isolada e relacionando com a tedrica de fragmentacdo das particulas.
Sabe-se que a diminuicdo no tamanho das particulas, diminui também a
densidade de microtrincas, tornando a cominuicdo mais dificil. Como o calcério
apresenta tamanho de grao maior e menor dureza, essas caracteristicas
podem ter facilitado a fragmentac&o. Assim, seu limite de moagem é alcancado
em um tempo menor. Para o dolomito, devido a sua textura mais fina e maior
dureza, a fragmentacdo pode ter apresentado uma maior dificuldade para
ocorrer. Assim, seu limite de moagem foi atingido com um tempo maior. Com
iISs0o, a variagao observada entre os limites de moagem e a textura superficial
do calcério e dolomito sugerem que os materiais apresentam diferenca no
comportamento de fragmentacdo. Porém, essa explicacdo sO pode ser

confirmada com o avanco dos estudos das propriedades mecanicas (dureza,
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tenacidade a fratura) e microestruturais (tamanho de grdo, populacdo de
microtrincas, quantidade total de carga superficial), que esta em curso no LTM.

Figura 16 - Imagens caracteristicas de placas de calcario (a) e dolomito (b)
lapidadas.

(@) (b)

Fonte: Adaptado, Pereira (2017)

4.4 Andalise comparativa com corpos moedores de zircbnia

Na metodologia empregada em trabalhos anteriores (Barros, 2015;
Barros 2016) os ensaios de moagem foram realizados utilizando potes e corpos
moedores de zircbnia, com densidade nominal de 5,7 g/cm3. Para uma analise
comparativa entre corpos moedores de aco e zircOnia utilizaram-se dados
obtidos em trabalhos anteriores (Barros, 2015; Barros, 2016) e os dados deste

estudo. Com base nesses dados foram construidos graficos comparativos.

As Figuras 17(a) e 17(b) apresentam a variacdo do diametro médio (Dso)
em funcdo do tempo de moagem. Incialmente, a medida que o tempo de
moagem aumenta o tamanho das particulas diminui e em razdo disso as
curvas descrecem. Aproximadamente apés 30 minutos de moagem os valores
de Dso, 0s dois tipos de corpos moedores, comecaram se aproximar e as curvas
estabilizaram. Observa-se que as curvas da zircOnia ficaram acima das curvas
do aco antes da estabilizacéo, indicio de que utilizando corpos moedores de

aco a reducao do tamanho das particulas € maior do que com zirconia.

As Figuras 17(c) e 17(d) apresentam a variacdo da area superficial
especifica (S) em fungédo do tempo de moagem. Observa-se que o valor das
areas superficiais cresceram com o aumento do tempo, até atingirem os limites
de moagem. Como as curvas referentes a zirconia se mantém abaixo das
curvas do aco, percebe-se utilizando corpos moedores de aco foram
produzidas particulas com um menor tamanho e assim maior area superficial

do que com bolas de zircbnia. Na Figura 17(c) observa-se que o calcario
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atingiu os maiores valores de area superficial aos 60 minutos de moagem, para

os dois tipos de corpos moedores. Enquanto que o dolomito apresentou 0s

maiores valores de area superficial em tempos de moagem diferentes.

Utilizando corpos moedores de aco, o dolomito atingiu o limite de moagem

apos 120 minutos e, com a zircénia, apés 480 minutos de moagem.

Figura 17 - Variacdo do Dso e da area superficial especifica (S) em funcéo do
tempo de moagem, relacionando as variedades de material dos corpos
moedores empregados. As figuras (a) e (c) apresentam as variacdes entre 0s
corpos moedores para o calcario. As figuras (b) e (d) mostram essas variagdes
para o dolomito.
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(d)

As Figuras 18(a) e 18(b) apresentam a variacdo da heterogeneidade da

distribuicdo de tamanhos em funcdo do tempo de moagem. Na Figura 18(a)

observa-se que,

com a utilizacdo de corpos moedores de aco,

a

heterogeneidade do calcario foi maior. Na Figura 18(b) verifica-se que nos
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ensaios de moagem do dolomito os valores da heterogeneidade, tanto para
corpos moedores de aco como para os de zirconia, foram proximos até os 120
minutos de moagem. Posteriormente a curva referente a zirconia segue a
tendéncia apresentada anteriormente. Enquanto que na moagem com cOrpos
moedores de aco a heterogeneidade apresentou uma dispersdo nos valores.
Para uma melhor andlise dos dados encontrados, foram contruidas duas

curvas. A curva “Lim. Inferior” apresenta os menores valores encontrados e a
curva “Lim. Superior’ os maiores valores.

O efeito da aglomeracédo no calcério foi observado apds 60 minutos de
moagem, ao utilizar as duas naturezas de corpos moedores. No dolomito esse
efeito foi observado ap6s 120 minutos utilizando corpos moedores de aco e
apos 480 minutos com zircbnia. Ao comparar o calcéario e dolomito, observou-
se que o dolomito apresentou uma aglomeragdo mais intensa, principalmente
nos ensaios utilizando corpos moedores de aco. Uma possivel explicagédo foi
que devido ao dolomito alcancar o limite de moagem com um tamanho de

particula menor, a carga superficial total foi maior e gerou aglomerados mais

resistentes. Fato que foi refletido a partir dos ensaios de analise

granulometrica.

Figura 18 - Variacdo da heterogeneidade em funcéo do tempo de moagem,
relacionando as variedades de material dos corpos moedores empregados. A
figura (a) apresenta a variac@o entre os corpos moedores para o calcario. A
figura (b) mostra essa variacéo para o dolomito.
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A partir da Eq. (1) é possivel relacionar a energia de impacto das bolas
com a densidades das mesmas. Sabe-se que a densidade do ago é maior que
a da zircOnia, consequemente a energia de impacto também € maior. Sendo
assim, as bolas de aco transferem uma maior energia mecanica ao colidirem
com as particulas e, teoricamente, provocam uma maior fragmentacdo. A
Tabela 5 apresenta uma caracterizacdo do limite de moagem do calcario e
dolomito utilizando corpos moedores de ago e zirconia. Observa-se que o
dolomito chegou ao limite de moagem em tempos diferentes, utilizando corpos
moedores de aco este limite foi alcancado em um tempo menor de moagem.
Porém, o calcério atingiu estes limites com 0 mesmo tempo de moagem, para
as duas naturezas de corpos moedores. Assim, percebe-se que a natureza dos
corpos moedores afeta a fragmentacdo do dolomito de forma significativa, mas
nao apresenta efeito aparente na fragmentacéo do calcéario. Entéo, foi possivel
concluir que a fragmentacao das particulas ndo pode ser avaliada apenas em
relacdo a natureza dos corpos moedores, pois parece depender também da
natureza do material cominuido.

Tabela 5 - Caracterizacdo do limite de moagem do calcario e do dolomito
utilizando corpos moedores de aco e de zirconia.

Calcério Dolomito
Aco Zircobnia Aco Zirconia
Dso (um) 12,85+1,37 | 12,33+ 0,58 7,09 £ 0,28 6,35 + 0,09
Tempo (min) 60 60 120 480
S (m?/g) 0,49+0,05 | 049004 | 070+0,01 | 0,68%0,01
Ht 3,87 £0,34 3,53+0,16 4,26 £ 0,02 3,52 £ 0,08

Fonte: Autor
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5 CONCLUSAO

Com base nos resultados encontrados neste estudo é possivel concluir
que a moagem ultrafina provocou significativa reducdo no tamanho das
particulas, até alcancar o limite de moagem. Posteriormente, 0 aumento nos

didmetros médios evidenciou a formagéo de aglomerados.

A partir do resultado do diametro médio (Dso) e da area superficial
especifica (S) das particulas foi possivel determinar o limite de moagem. O
calcério atingiu este limite apdés 60 minutos de moagem, com didmetro médio
limite de 12,85 + 1,37 um e 12,33 £ 0,58 pum utilizando corpos moedores de aco
e zircOnia, respectivamente. Porém, o dolomito alcancou estes limites apés
tempos de moagem distintos, ao utilizar corpos moedores das duas naturezas.
Utilizando bolas de aco o limite de moagem foi atingido apds 120 minutos, com
didmetro médio limite de 7,09 + 0,28 um. Ao utilizar corpos moedores de
zirconia este limite foi alcancado apds 480 minutos de moagem, com diametro
meédio limite de 6,35 = 0,09 um.

Comparando as duas variedades de material utilizados nos ensaios de
moagem, verificou-se que o dolomito apresentou maior resisténcia a
fragmentacdo. Assim, necessitou de mais energia para reduzir o tamanho das
particulas, fato que também foi observado na preparacdo das amostras. A
variacao observada entre os limites de moagem e a textura microestrutural do
calcario e dolomito sugerem que o0s materiais apresentam diferenca no

comportamento de fragmentacéao.

Assim, observou-se que o dolomito mostrou significativa diferenca, nos
ensaios de moagem, ao utilizar corpos moedores de aco. Pois conseguiu
alcancar o limite de moagem 6 horas antes do que quando foram utilizadas
bolas de zirconia. Visto que o processo de moagem apresenta alto consumo de
energia, poupar 6 horas de funcionamento do moinho proporcionaria uma
relevante economia nos gastos. ApOGs a analise de todos os resultados, foi
possivel concluir que o processo de fragmentagdo das particulas deve ser
avaliado em funcédo da natureza dos corpos moedores e do material a ser

cominuido.
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