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RESUMO: Este trabalho objetivou a realização da análise da microscopia eletrônica de varredura (MEV) e a espectrometria de energia dispersiva de raio-X (EDX) do rejeito proveniente do beneficiamento do caulim encontrado na região da província pegmatítica da Borborema no Seridó, especificamente no município de Equador, no estado do Rio Grande do Norte. O MEV das amostras do rejeito do beneficiamento do caulim evidenciou a diferenciação das partículas entre a análise da amostra bruta e as amostras peneiradas e não foi possível visualizar algum mineral de cor escura. Já o EDX desse rejeito não mostrou evidência desse mineral, mas mostrou a existência de outros compostos, como Ga2O3 e ZnO. O MEV da amostra da mica do rejeito do beneficiamento do caulim observou-se um possível mineral de cor escura (que pode indicar a presença de Tantalita, por exemplo). Já o EDX dessa mica mostrou evidência de tântalo (Ta2O5), e outros compostos, como Rb2O e P2O5.
PALAVRAS-CHAVE: Caulim, Mica, MEV, EDX.
SEM AND EDX ANALYSIS OF KAOLIN BENEFICIATION TAILINGS FROM THE MUNICIPALITY OF EQUADOR/RN
ABSTRACT: This research aimed to perform the analysis of the scanning electron microscopy (SEM) and the energy dispersive X-ray spectrometry (EDX) of the tailings from the processing of kaolin found in the region of the pegmatitic province of Borborema in Seridó, specifically in the municipality of Equador, in the state of Rio Grande do Norte. The SEM of the samples of the kaolin beneficiation tailings showed the differentiation of the particles between the analysis of the raw sample and the sieved samples and it was not possible to see any dark-colored mineral. The EDX of this tailings showed no evidence of these mineral, but showed the existence of other compounds, such as Ga2O3 and ZnO. The SEM of the kaolin beneficiation tailings mica sample showed a possible dark mineral (which may indicate the presence of Tantalite, for example). The EDX of this mica showed evidence of tantalum (Ta2O5), and other compounds, such as Rb2O and P2O5.
KEYWORDS: Kaolin, Mica, SEM, EDX.
INTRODUÇÃO

Primeiramente, Segundo Grim (1958), o termo caulim é utilizado tanto para denominar a rocha que contém a caulinita, como o seu principal constituinte, quanto para o produto resultante do seu beneficiamento. Caulim é uma rocha de granulometria fina, constituída de material argiloso, normalmente com baixo teor de ferro, de cor branca ou quase branca. 
 
E, Segundo Luz et al, (2008), as grandes empresas de caulim oferecem uma gama bastante diversificada de produtos para diferentes tipos de mercado. Em contrapartida, as pequenas empresas são capazes de especializar-se em pequenos nichos de mercados, como cerâmicas, borracha e catalisadores que, por seu consumo relativamente baixo, não se mostram atraentes para as grandes. Ou seja, o caulim é de suma importância para o desenvolvimento de grandes e pequenas empresas, pois possui diferentes usos, dentro e fora do ramo da indústria mineral.

Também Segundo Luz et al (2003), apud Sá et al (2014), o caulim extraído dos pegmatitos normalmente está encaixado em muscovita e quartzitos da Formação Equador e nos micaxistos do Seridó. Pode estar associado a minerais como: Tantalita, berilo, muscovita, quartzo e feldspato. A lavra de caulim na região Borborema-Seridó é feita por meios manuais, inicialmente a céu aberto, podendo evoluir para a lavra subterrânea, com abertura de poços e galerias, segundo os procedimentos característicos da mineração artesanal.  

Considerando-se que, durante o beneficiamento do caulim, o seu rejeito é descartado por não ser considerada uma parte de valor econômico na indústria mineral, esse trabalho tem como objetivo a realização da análise da microscopia eletrônica de varredura (MEV), na qual “a região analisada é irradiada por um fino feixe de elétrons e como resultado da sua interação com a amostra, uma série de radiações são emitidas como: elétrons secundários, elétrons retro espalhados, raios-X característicos, elétrons Auger, fótons, etc. “ (Soares, B. M. C, 2010), e a espectrometria de energia dispersiva de raio X (EDX), que “quantifica elementos com: número atômico (Z) maior que 11; fração mássica superior a 0,1%, ocupando alguns micrômetros superficiais. Elementos com <11 podem ser analisados com uma janela adequada para elementos leves, porém este recurso diminui a precisão do ensaio. ” (ASTM, 2003) do rejeito proveniente do beneficiamento do caulim encontrado na região da província pegmatítica da Borborema no Seridó do Rio Grande do Norte. Essa pesquisa analisará se nesse rejeito há minerais de interesse da indústria mineral, como a Tantalita, que é um mineral associado ao caulim, de extrema importância econômica e mineral.
MATERIAL E MÉTODOS 

Neste trabalho, foi coletado o rejeito oriundo do beneficiamento do caulim proveniente do município de Equador, no estado do Rio Grande do Norte (figura 1). Esse material foi coletado na Mineração Nossa Senhora De Lourdes Ltda., empresa que trabalha com o beneficiamento de gesso e caulim associado à extração desses minerais. Após a coleta do rejeito, o material foi britado e moído para que fosse possível as análises que seguiram posteriormente (MEV e EDX).
Figura 1- Rejeito do beneficiamento do caulim. Fonte: Acervo pessoal
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Para a realização da microscopia eletrônica de varredura, o rejeito do beneficiamento do caulim foi separado três amostras para a análise. A primeira amostra foi submetida a um peneiramento em uma peneira de -100# (mesh), a qual significa o número de aberturas presentes em uma polegada da malha da peneira. A segunda amostra foi coletada após a britagem e moagem do material. Por fim, a terceira amostra eram pedaços de mica bruta presentes no rejeito coletado. Essas amostras (figura 2) foram submetidas a análise de microscopia eletrônica de varredura. O MEV foi realizado por um microscópio da marca Shimadzu, modelo SSX-550, pertencente ao Laboratório de Caracterização de Minerais/Materiais do IFRN, como mostra a figura 3, utilizando voltagem de aceleração de elétrons em 10 kV. Antes da realização do MEV, as amostras foram submetidas a uma metalização, com ouro, para que as amostras consigam uma maior condutibilidade, tendo em vista que esse procedimento facilita as trocas iônicas e a detecção dessas trocas, melhorando a qualidade das imagens que serão obtidas e também para que as amostras ficassem mais resistentes contra os raios X da análise, aumentando a duração das amostras durante a realização do MEV.  
Figura 2- Amostras utilizadas no MEV.          Figura 3- Microscópio eletrônico de varredura.                       Fonte: Acervo pessoal.                                              Fonte: Acervo pessoal.
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Com relação ao EDX, foram separadas duas amostras para a realização da análise. A primeira amostra foi referente ao rejeito do beneficiamento do caulim peneirado a -200# (o sinal negativo significa que o material utilizado foi o passante na peneira de 200 mesh). Já a segunda amostra foram as micas (após passar por um processo de moagem no moinho de bolas) peneiradas a -200# (figura 4). Essa análise foi realizada no Laboratório de Caracterização de Minerais/ Materiais do IFRN, em um Espectrômetro de Fluorescência de Raios X por Energia Dispersiva da marca Shimadzu e modelo EDX 720HS (figura 5).
   Figura 4- Amostras utilizadas no EDX.           Figura 5- Espectrômetro de Fluorescência de 
                                                                            Raios X por Energia Dispersiva.
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                                                        Fonte (figuras 4 e 5): Acervo pessoal.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
A figura 6 mostra a análise de microscopia eletrônica de varredura realizada na amostra 1. A partir dessa imagem, observa-se a presença de uma homogeneização das partículas do rejeito do beneficiamento do caulim, visto que essa amostra foi submetida a um peneiramento e resultou a um material passante em 100#. Já na amostra 2 percebe-se que o material, que é resultante da britagem e moagem do rejeito, as suas partículas são heterogêneas, tendo em vista que essa amostra não passou por nenhum processo de peneiramento. (Figura 7). Nessas amostras, não foi possível a visualização de partículas que indicassem a presença de Tantalita ou de outros minerais associados ao caulim.
Figura 6: MEV da Amostra do rejeito do                Figura 6: MEV da Amostra do rejeito do 

    beneficiamento do Caulim em 100#.             beneficiamento do Caulim em moído e britado
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Fonte (figuras 6 e 7): Laboratório de Caracterização de Minerais/ Materiais
A figura 8 mostra os resultados do MEV referente à amostra 3, a qual consiste na placa de mica retirada do rejeito do beneficiamento do caulim peneirada a -200#. Nessa figura, percebe-se a foliação (placas) pertencente à mica. Ademais, observa-se a presença de um ponto preto na figura. Esse ponto preto possivelmente é referente a uma partícula de Tantalita na amostra analisada, visto que (durante a análise de EDX na amostra de mica peneirada a -200#) os resultados evidenciaram a existência de Ta2O5 (Tântalo) na amostra analisada. (Tabela 1). Além desse composto, o EDX mostrou outros compostos presentes na amostra de mica, alguns em maiores proporções (como SiO2, Al2O3, K2O e Fe2O3), e outros compostos em menores porcentagens, como Rb2O, P2O5, CaO, MnO, ZnO, NbO e Ga2O3.

Figura 8: MEV da Amostra de mica. Fonte: Laboratório de Caracterização de Minerais/ Materiais
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Com relação a amostra do rejeito do caulim, o EDX mostrou os compostos presentes na amostra, alguns em maiores proporções (como SiO2, Al2O3, P2O5 K2O e Fe2O3), e outros compostos em menores porcentagens, como CaO, MnO, Rb2O, CuO, Bi2O3, Ga2O3 e ZnO.
       Tabela 1: Resultados do EDX da Mica do                          Tabela 2: Resultados do EDX da        

            rejeito do beneficiamento do Caulim.                     do rejeito do beneficiamento do Caulim.         

	EDX da amostra de Mica do rejeito do beneficiamento do caulim  

	Compostos 

Químicos
	Valores (porcentagem)

	SiO2
	46,975%

	Al2O3
	30,974%

	K2O
	13,566%

	Fe2O3
	4,769%

	SO3
	1,687%

	Rb2O
	0,667%

	P2O5
	0,476%

	CaO
	0,435%

	MnO
	0,222%

	ZnO
	0,077%

	NbO
	0,060%

	Ta2O5
	0,056%

	Ga2O3
	0,036%


	EDX da amostra do rejeito do beneficiamento do caulim 

	Compostos Químicos
	Valores (porcentagem)

	SiO2
	54,867%

	Al2O3
	39,950%

	P2O5
	1,706%

	K2O
	1,139%

	Fe2O3
	1,115%

	SO3
	0,915%

	CaO
	0,169%

	MnO
	0,038%

	Rb2O
	0,023%

	CuO
	0,017%

	Bi2O3
	0,017%

	Ga2O3
	0,016%

	ZnO
	0,011%

	SrO
	0,007%


Fonte (Tabelas 1 e 2): Acervo pessoal.
CONCLUSÃO

O MEV das amostras do rejeito do beneficiamento do caulim pegmatítica da Borborema no Seridó, especificamente no município de Equador, no estado do Rio Grande do Norte evidenciou a diferenciação das partículas entre a análise da amostra bruta e as amostras peneiradas. Além de que não foi possível visualizar algum mineral de cor escura (que poderia indicar a presença de Tantalita, por exemplo). Já o EDX desse rejeito não mostrou evidência de tântalo, mas mostrou a existência de outros compostos, como CaO, MnO, Rb2O, CuO, Bi2O3, Ga2O3 e ZnO. 

Já com o MEV da amostra da mica do rejeito do beneficiamento do caulim, observou-se um possível mineral de cor escura (que pode indicar a presença de Tantalita, por exemplo). Já o EDX dessa mica mostrou evidência de tântalo (Ta2O5), e outros compostos, como Rb2O, P2O5, CaO, MnO, ZnO, NbO e Ga2O3.

Esses resultados evidenciam a importância do descobrimento de novas formas de utilização desse rejeito, visto que ele possui variados elementos importantes para diversos ramos industriais.
AGRADECIMENTOS


Gostaria de agradecer ao meu orientador, professor Marcondes Mendes de Souza, pela oportunidade de participar do Laboratório de Processamento Mineral de Resíduos do IFRN.
REFERÊNCIAS 

ASTM INTERNATIONAL. E1508: standard guide for quantitative analysis by energy- dispersive spertroscopy. Philadelphia, 2003.


Grim, R. E. Clay Mineralogy. New York: McGraw-Hill, (Geological Science Series), p.29.


Luz, Adão Benvindo da, et al. "Argila-caulim." CETEM, 2008, p. 255, 1958.


SÁ, Jaziel Martins et al. Os granitos ediacaranos no contexto dos terrenos Jaguaribeano e Rio Piranhas-Seridó no oeste do RN, Província Borborema. Estudos Geológicos, v. 24, n. 1, p. 3-22, 2014.


Soares, Beatriz Maria Curtio; SARON, Elisabete Segantini. Microanálise elementar de materiais: Aplicações do sistema MEV-EDX. Informativo CETEA-Boletim de tecnologia e desenvolvimento de embalagens. Rio de Janeiro-RJ: CETEA-ITAL, 2010.
Possível partícula de Tantalita
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