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5
RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados em relagéo a
influéncia da temperatura e do tempo no processo de ustulagéo sobre a perda de
massa obtida da amostra antes e apds a solubilizagéo. A liga de ferro e cromo
de alto teor de carbono e os produtos finais, gerados apdés a etapa da
calcinagao, foram submetidos a analise de difracdo de raios-X (DRX) e

microscopia eletronica de Varredura (MEV/EDS).

5.1.

Caracterizagdo da liga de ferro e cromo com alto teor de carbono

5.1.1.

Analise Granulométrica

Para o presente trabalho se usou a granulometria de -200 mesh Tyler. A
tabela 5 apresenta a distribuigdo granulométrica da amostra da liga de ferro e

cromo com alto teor de carbono (FeCrAC).

screen  peso Peso p.acum p.pass

g % % %
200 0,00 0,00 0,00 100,00
250 16,25 77,60 77,60 22,40
325 3,63 17,34 94,94 5,06
400 0,61 2,91 97,85 2,15
450 0,38 1,81 99,67 0,33
-450 0,07 0,33 100,00 0,00

total 20,94 100,00

Tabela 11 - Distribuigdo granulométrica do residuo FeCrAC
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Como pode-se observar, a granulometria de 250 mesh é predominante na
amostra, apresentando aproximadamente 77,6% em peso. Enquanto que o
tamanho da particula correspondente a 450 mesh esta presente em uma
quantidade muito baixa.

A granulometria abaixo de 200 mesh foi escolhida com o objetivo de gerar
uma maior superficie de contato nas particulas constituintes da liga, visando

mais eficiéncia na reacdo de ustulacao.

5.1.2.
Difracao de Raios-X da liga

Foram realizadas analises de difracdo de raios-X da liga FeCrAC, da
hematita e dos 6xidos de cromo gerados.
A Figura 25 ilustra o resultado obtido da liga, tal como foi recebida, por

esse método analitico.
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Figura 25 - Difragao de Raios-X (DRX) FeCrAC

Observa-se pelo difratograma da figura acima, a alta presenga de carbono
na forma de carbeto de cromo (Cr;C3) constituindo 86,18 % da liga. Esta também
possui hematita (Fe,O3;) s6 que em menor quantidade, apenas 8,49 %, e, ainda

em menor proporg¢ao, a presenca de Fe-Cr com 5,33 %.
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Os resultados apresentados por essa difragdo de raios-X confirmaram o
que ja se esperava, pois o carbeto de cromo sendo o composto em maior
quantidade condiz com o0 que a empresa fornecedora da liga estabeleceu para

esta, classificando-a como ferro e cromo com alto teor de carbono.

5.1.3.
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV/EDS) da liga

A liga, a hematita e o 6xido de cromo também foram analisados por
microscopia eletronica de varredura.

A figura 26 apresenta a micrografia da liga bruta de ferro e cromo com alto
teor de carbono, ou seja, sem ter passado por nenhuma classificagdo
granulométrica.

f 400|_| : !
Figura 26 - Micrografia da liga FeCrAC por MEV
Pode-se visualizar, na figura 26, que a liga apresenta ndo uniformidade em

relacdo aos tamanhos de suas particulas, possuindo muitos grdos de tamanhos

grandes, mas também uma quantidade significativa de grdos bem pequenos.
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Essa grande diferenca no tamanho das particulas constituintes da liga
pode ser atribuida ao fato dessa amostra ndo ter sido submetida a separagéo
granulométrica.

Como forma de complementar ao estudo morfoldégico anterior, foi realizada

uma analise de EDS. A figura 27 ilustra esse método analitico para a liga.

o 9 4 B 8 10 12 14 16 18 20
Full Scale 1572 cls Cursor: 0018 (339977 cts) ke

Figura 27 - Analise por EDS da liga FeCrAC

Como pode-se observar, a liga apresenta altas concentracdes de Fe, Cr e
C seguido por Si e tragos de Mg, Al e Ti.
A tabela abaixo ilustra mais claramente a presenca de cada elemento na

liga apresentada no espectro da figura 27.
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Elemento Concentragcdao Concentragao
em Peso (%)  Atoémica (%)

Cc 18,74 49,14
Si 6,57 7,37
Cr 45,31 28,01
Fe 25,92 14,92

Tabela 12 - Avaliacao quantitativa referente ao Espectro da Figura 27

Pela visualizagdo da tabela 6, pode-se ver a presenca de Cr, Fe e C com
quantidades iguais de 45,31%, 25,92% e 18,74% respectivamente. Para o
presente trabalho, foram desconsideradas as ocorréncias de Si e outros
elementos da liga pela baixa concentragao deles na amostra.

A analise de EDS veio a corroborar as expectativas referentes a liga, visto
que ja era de conhecimento de todos que ela possuisse majoritariamente os
elementos cromo, ferro e carbono. Os resultados dos métodos analiticos
confirmaram essa previsao.

Objetivando obter uma maior visualizagéo da constituicdo dos elementos

na liga, foi construido o grafico da figura 28.
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Figura 28 - Resultados quantitativos do EDS

Pela analise do grafico, é possivel constatar, claramente, a presenca do

elemento Cr, em maior quantidade, seguido de Fe e C. Ja o Si ndo apresenta
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uma quantidade expressiva, embora sua presengca nao possa Sser
desconsiderada.

Esses resultados quantitativos, ilustrados na figura 28, ndo representam
com certeza absoluta a composicado quantitativa dos elementos na liga, apenas
demonstram uma idéia de quais componentes e qual a expressdo deles na

constituicdo da mesma.

5.2.

Processamento quimico do residuo

5.21.

Ustulacao / Solubilizagao

5.211.
Testes de reprodutibilidade usando NaOH

Foi preciso testar a reprodutibilidade da reacdo de ustulagdo para que se
tivesse a certeza de que a repeticdo da mesma, mantendo as condi¢cbes
experimentais idénticas, ndo causasse altera¢cdes nos produtos obtidos. Os

resultados desse teste foram resumidos na tabela 7.

500°C e 30 min. 700°C e 10 min.
Testes PP (%) Testes PP (%)
1 11,01 4 11,87
2 11,87 5 11,55
3 12,92 6 11,24

Desvio padrao: =+ 0,9566 Desvio padrao: +0,3150

Tabela 13 - Tabela de reprodutibilidade a 500°C e 700°C

A ustulacdo apresenta boa reprodutibilidade, visto que foram realizados
seis testes, sendo que cada grupo de trés apresentou condigbes experimentais
idénticas, e os resultados foram muito proximos, obtendo desvios padrdes
aceitaveis como podem ser analisados na tabela acima.

Esses resultados indicam que, mantendo a mesma temperatura e o

mesmo tempo reacional para o teste de ustulagdo, os produtos sofrem igual
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perda de massa porcentual. Isso ocorre devido ao fato das variaveis tempo e
temperatura serem as Unicas a provocarem alteragdes nos compostos finais
formados. Entdo, mantendo elas constantes, a %PP também se mantera igual.

A fim de se obter uma melhor visualizagdo da perda de peso porcentual

dos produtos da ustulagao foi construido o grafico da figura 29.

Diagrama de reprodutibilidade
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Figura 29 - Diagrama de reprodutibilidade a 500 °C e 700 °C

Como podem ser observadas no grafico, as porcentagens de perda de
peso das amostras, apos a ustulagio, variaram pouco conforme os testes foram
repetidos, indicando que a reac&o de ustulacao apresenta boa reprodutibilidade

se as condi¢des experimentais forem mantidas inalteradas.

5.21.2.
Ustulagao com NaOH: Calculo da porcentagem de perda de peso.

Foram realizadas reagbes de ustulagéo da liga de ferro e cromo com alto
teor de carbono com o reagente alcalino hidréxido de sédio mantendo o tempo
reacional de 30 minutos e variando a temperatura, cujos valores usados estéo

mostrados na Tabela 8 junto com as perdas de peso porcentuais dos produtos.
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47,5% FeCrAC / 52,5% NaOH

T (°C) PP(%)
500 -17,89
600 9,24
700 -16,57
800 -8,25

Tabela 14 - Porcentagem de perda de peso usando os reagente com uma relacdo de
47,5% FeCr para 52,5% NaOH a 500°C, 600°C, 700°C e 800°

Os resultados da tabela acima nao permitem que se identifique,
nitidamente, o efeito da temperatura no que tange a variacdo de massa, embora
seja possivel perceber que reacao €, de fato, acompanhada por uma perda de
massa e que niveis entre 8 e 18% sé&o obtidos. Este comportamento erratico do
sistema esta associado a sua complexidade quimica e, também ao fato de se
estar trabalhando com uma liga industrial e ndo reagentes puros. Todavia,
considerando as caracteristicas cinéticas das reacdes quimicas, pode-se estimar
a existéncia de um discreto efeito da temperatura, conforme ilustrado a seguir.

Esses resultados demonstram que a reagao de ustulacdo da liga com
NaOH resulta numa diminuicdo do peso total dos produtos se comparado a
massa dos reagentes. Além disso, como foi comentado e ilustrado no diagrama
de predominancia para esse reagente alcalino, no capitulo de fundamentacao
tedrica, a perda de massa da ustulagéo € alcangada ao longo de toda a faixa de
temperatura entre 100 e 800°C.

A fim de obter uma melhor visualizacdo da perda de peso porcentual
alcangada para os produtos da ustulagao, foi construido o gréafico representado

na figura 30.
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%PP com NaOH
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Figura 30 - Porcentagem de perda de peso NaOH com uma relagdo de 47,5% FeCr/
52,5% NaOH a 500°C, 600°C, 700°C e 800°C

Pode-se observar no grafico acima que a perda de peso nio apresentou
um comportamento linear, mas, em todas as temperaturas testadas, houve

perda e nao ganho de massa.

5.21.3.

Ustulagao com NaOH: Apreciagao da solubilizacao.

Ap6s a reagéo de ustulagéo, os produtos foram levados para a realizagéo
de um teste de solubilidade, no qual eles foram dissolvidos em agua destilada e,
depois da obtengcdo de uma solugdo homogénea, foram filtrados como descrito
no capitulo de procedimento experimental. Pode-se ter uma idéia de quanto o
cromato gerado na ustulagdo solubilizou a partir da diferenca entre as massas da
amostra antes e depois da etapa de solubilizagdo. Esse calculo esta registrado

na tabela 9 para diferentes temperaturas de ustulacao.
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47,5% liga e 52,5% NaOH

Temperatura massa antes massa depois diferenca entre as
(°C) solubilizacdo  solubilizagdo massas
500 1,639 0,785 0,854
600 1,916 1,041 0,875
700 1,566 0,972 0,594
800 1,935 0,91 1,025

Tabela 15 - Solubilizagdo com NaOH com uma relagédo de 47,5FeCrAC / 2,5NaOH a
500°C, 600°C,700°C e 800°C

Sabe-se que, quanto maior for a diferenca entre as massas da amostra
antes do teste de solubilidade e depois dele, maior é a quantidade de cromato
que ficou dissolvida na solucdo. Isso porque, a amostra deveria ser constituida,
basicamente, de cromato e hematita logo apés sair do forno de ustulagéo,
esperando-se que, depois de ser solubilizada e filtrada, a amostra contenha de,
forma mais significativa, a hematita.

Segundo a tabela acima, nas temperaturas de 500 e 800°C, ocorreram as
maiores solubilizagbes do cromato (perda de peso em torno de 52%). Na
temperatura de 600°C, obteve-se uma diferenga entre as massas final e inicial
da ordem de 46%.

Novamente, percebe-se que os resultados ndo foram muito bem
comportados. Todavia, é razoavel supor que as dissolu¢gdes ocorrem de forma
significativa e que o efeito da temperatura de ustulagéo, na faixa estudada, néo
foi bem detectada. Em outras palavras, € possivel que a temperatura usada na
ustulacédo interfira na quantidade de cromato gerado e, consequiientemente, na
solubilidade deste.

O grafico, representado na figura 31, ilustra os resultados registrados na
tabela 9.
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Figura 31 - Grafico comparativo entre a massa da amostra antes e depois do teste de
solubilizagdo para as temperaturas de ustulagdo de 500, 600, 700 e 800°C com NaOH

Com o grafico acima, obtém-se uma visualizacdo mais precisa dos
resultados do teste de solubilidade do cromato, confirmando que ndo ocorre uma
variagao significativa em decorréncia da variagdo da temperatura de ustulagédo. A
solubilizacdo do cromato, que constituia parte da massa inicial da amostra, faz
com que seja obtida uma solugao de cor amarelada.

A situacdo ideal € a que a porcentagem de solubilizacdo do cromo
disponivel alcangasse o valor correspondente a 100%. Todavia, a idéia inicial &
estudar a viabilidade do método que pode ser baseado através de uma
apreciacao qualitativa, por MEV, dos materiais envolvidos tais como o produto da
precipitacao e o retido na filtragao.

Neste sentido, foi realizado um teste de solubilizagdo com o material obtido
a partir de trés ensaios de ustulagdo conduzidos na temperatura de 800°C e
tempo reacional em 30 minutos. Os resultados estao registrados na tabela 10 a

seqguir.



58

800°C e 30 min.
47,5%FeCrAC e 52,5% NaOH

Testes PP(%) Massa pos-ustulagao
1 -5,38 1,002
2 -2,65 1,027
3 -8,76 0,927
Massa total solubilizada (g) 2,956
Massa retida no papel de filtro (g) 1,930

Tabela 16 - Dados referentes a solubilizagdo com NaOH e a massa restante apés a
filtragdo da solugéo.

Pode-se observar na tabela acima que, a massa que ficou retida no papel
de filtro corresponde a 65,3% da massa que foi submetida a solubilizagéo, ou
seja, foi solubilizado 34,7% (1,026g ) da massa inicial resultante da mistura dos
trés testes de ustulacao.

Acredita-se que o cromato de sédio seja o composto majoritario desses
1,0264, visto que ele € um dos produtos da ustulacdo. Ja, o composto que ficou
retido no papel de filtro, acredita-se que seja formado, majoritariamente, por
hematita. Embora interferéncias quimicas estejam previstas, o fato da solugao
ter adquirido a coloragdo amarela € um indicio da presenca do cromato de sédio

dissolvido na mesma.

5.2.1.4.

Ustulagao com Mg(OH),: Porcentagem de perda de peso obtida

Foram realizados testes de ustulagdo com a liga e o hidroxido de magnésio
utilizando o tempo reacional de 30 minutos e variando a temperatura e a
proporcdo entre o reagente alcalino. Os resultados para a perda de peso

porcentual foram registrados na tabela 11.

PP (%)
T 40% ligal/ 50% liga/ 65% liga/ 71% ligal
(°C) 60% Mg(OH), 50% Mg(OH), 35% Mg(OH), 29% Mg(OH),
500 -19,05 -15,56 -11,9 -9,41
600 -19,17 -16,82 -10,81 -9,05
700 -20,33 -16,43 -13,93 -9,78
800 - -16,48 -—- -9,31
Tabela 17 - Porcentagem de perda de peso com diferentes relagdes de reagentes a

500°C, 600°C e 700°C
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Conforme a tabela acima, visualiza-se que a maior perda de peso foi
obtida com a proporg¢édo de 40% da liga de FeCrAC para 60% de Mg(OH), na
temperatura de 700°C. No entanto, essa propor¢éo foi a que obteve as maiores
porcentagens de perda de massa para as outras temperaturas também. As
menores perdas de peso porcentuais foram as registradas para a proporgéo de
71% da liga de FeCrAC para 29% de Mg(OH), em todas as temperaturas
testadas.

De acordo com os resultados registrados, quanto maior € a quantidade de
reagente alcalino presente na amostra a ser ustulada, maior é a perda de massa
obtida pelos produtos ap6s a reacéo. Esse fato pode ser relacionado com uma
maior eficiéncia da reagdo na medida em que se aumenta a viabilidade do
contato entre os reagentes, o qual pode ser otimizado através de uma relagéo
entre eles. Por outro lado, ndo se identifica uma marcante influéncia da
temperatura na efetividade da reacéo de ustulagéo.

O grafico da figura 32 ilustra os resultados registrados na tabela 11.
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Figura 32 - Diagrama de perda de peso com diferentes relacbes de reagentes de
FeCrAC/Mg(OH), a 500°C, 600°C, 700°C e 800°C

Observa-se, de forma mais nitida, o discreto efeito da temperatura e as
maiores perdas de peso para os testes utilizando a proporcao de 40% liga e 60%
Mg(OH), .
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5.2.1.5.

Ustulagao com Mg(OH),: Apreciacao da solubilizagao

Foram realizados testes de solubilizagdo, na temperatura de 50°C, logo
apoés a etapa da ustulagéo. Os resultados obtidos foram registrados nas tabelas
12 e 13.

65% liga e 35% Mg(OH),
Temperatura massa antes massa depois diferenca entre

(°C) solubilizagao solubilizagao as massas
500 0,874 0,865 0,009
600 0,875 0,605 0,27
700 0,853 0,509 0,344

Tabela 18 - Solubilizagdo com Mg(OH), com uma relacédo de 65%FeCrAC /
35%Mg(OH), a 500, 600 e 700°C

71% liga e 29% Mg(OH),

Temperatura massa antes massa depois diferenca entre
(°C) solubilizagao solubilizagao as massas
500 1,261 1,208 0,053
600 1,256 1,174 0,082
700 1,254 1,088 0,166
800 1,266 0,639 0,627

Tabela 19 - Solubilizagdo com Mg(OH), com uma relacdo de 71%FeCrAC /
29%Mg(OH), a 500, 600, 700 e 800°C

Observa-se pelas tabelas 12 e 13 que o maior percentual de solubilizagédo
(49,5%) foi alcangado para os materiais gerados na ustulagcédo efetivada com
29% de hidréxido de magnésio a 800 °C. A outra condigdo experimental, que
gerou uma solubilizacéo significativa, foi aquela efetivada a 700°C e 35% de
hidroxido na mistura. Portanto, pode-se dizer que o aumento na relagéo
hidréxido/liga compensa a diminuigdo de temperatura. Em outras condi¢des, as
solubilizagdes nao foram marcantes.

A partir destas observacbes, pode-se estimar que, para este sistema
reacional, o aumento da temperatura de ustulagdo gera uma maior quantidade
de cromato a ser solubilizado. Todavia, acredita-se que melhores niveis de

obtencgéo e solubilizacdo do cromato possam ser alcan¢ados.
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Foi construido o grafico da figura 33, com os dados referentes a tabela
13, a fim de fornecer uma melhor visualizagdo sobre a quantidade de cromato
solubilizada. Pode ser nitidamente observado que somente o teste a 800°C
indica uma solubilizagdo marcante do produto da ustulagdo com hidréxido de

magnésio.
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Figura 33 - Grafico comparativo entre a massa da amostra antes e depois do teste de
solubilizacdo para as temperaturas de ustulagdo de 500, 600, 700 e 800°C com Mg(OH),

5.2.1.6. Ustulagao com Mg(OH),: Cinética
A fim de se apreciar a evolugédo da reagdo de ustulagdo ao longo do
tempo, foram realizados testes, nas temperaturas de 500, 600, 700 e 800°C,

utilizando o reagente alcalino Mg(OH), na proporcéo de 50%.

Os resultados estao registrados nas tabelas abaixo.

500°C
Relagao FeCrAC / Mg(OH), 0,5/0,5
Tempo (min.) 8 10 15 20 30 45
PP (%) 14,53 15,28 15,14 15,99 15,56 15,6

Tabela 20 - Perda de peso da amostra, a 500°C, no decorrer do tempo
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600°C
Relagdo FeCrAC / Mg(OH), 0,5/0,5
Tempo (min.) 8 10 15 25 30
PP (%) 15,77 16,28 15,83 16,04 16,82

Tabela 21 - Perda de peso da amostra, a 600°C, no decorrer do tempo

700°C
Relagao FeCrAC / Mg(OH), 0,5/0,5
Tempo (min.) 4 6 12 15 18 30
PP (%) 15,69 16,26 16,11 16,33 16,5 16,43

Tabela 22 - Perda de peso da amostra, a 700°C, no decorrer do tempo

800°C
Relagdo FeCrAC / Mg(OH), 0,5/0,5
Tempo (min.) 2 3 5 10 15 25 30
PP (%) 15,77 15,98 16,09 16,35 16,41 16,36 16,48

Tabela 23 - Perda de peso da amostra, a 800°C, no decorrer do tempo

Pode-se observar que, em todos os casos, a reacdo acontece,
majoritariamente, nos primeiros minutos. O aumento percentual de perda de
peso ao longo do tempo ndo € significativo e os niveis maximos oscilam em
torno de 16,5%. Novamente, percebe-se que o efeito da temperatura ndo é
relevante, indicando que as condi¢gbes de contato fisico entre os reagentes séo
mais determinantes na evolu¢cdo da reacdo. Portanto, as variaveis tempo e
temperatura ndo precisam ser utilizadas nos seus valores mais elevados, visto
que, se fossem, ndo se iria gerar uma maior eficiéncia no processo da
ustulacao.

Os dados referentes as perdas de peso registrados nas tabelas anteriores
foram utilizados para a constru¢do do grafico cinético, localizado na figura 34,
onde constata-se, nitidamente, que as conversdes maximas podem ser obtidas

em tempos da ordem de 15 minutos na temperatura de 600°C.
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Figura 34 - Diagrama da Curva Cinética com 0,5 FeCrAC/ 0,5 Mg(OH), a 500, 600,
700C e 800°C

5.2.2.

Precipitacao seletiva

5.2.21.

A partir da solugao oriunda da ustulagao/solubilizagdgo com NaOH

Para este estudo, foram realizados trés testes de ustulagéo com o
reagente alcalino NaOH, a 800°C e a 30 minutos. Os seus produtos foram
misturados e dissolvidos em agua destilada. Apos a filtragdo da solugao, alterou-
se 0 pH e foi adicionado peroxido de hidrogénio e ferro metalico, conforme
descrito no capitulo de procedimento experimental, tornando o pH basico,
finalmente o hidréxido de cromo precipitou e foi levado a calcinagao para gerar o
6xido de cromo. Os resultados desse processo foram registrados na tabela

abaixo.
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800°C e 30 min.
47,5% FeCrAC e 52,5% NaOH

Testes PP (%) Massa poés-ustulagao
1 -5,38 1,002
2 -2,65 1,027
3 -8,76 0,927
Massa total solubilizada (g) 2,956
Massa retida no papel de filtro (g) 1,051
Massa que ficou em solugao (g) 1,905
Massa do produto da calcinagao (g) 0,573

Tabela 24 - Dados referentes a solubilizagdo com NaOH e ao processo de precipitacao

do 6xido de cromo

Observa-se na tabela 18 que da massa levada para a solubilizagdo obteve-
se 35,5% como residuo soélido (possivelmente hematita) e 64,5% solubilizada.
Em seguida, a massa obtida na calcinacao, teoricamente composta de forma
majoritaria por 6xido de cromo, foi igual a 0,573g. Em termos quantitativos, é
claro que o processo encontra-se longe de uma idealidade visto que a eventual
recuperagdo de cromo estaria ainda muito baixa. Todavia, uma apreciagéo
qualitativa pode indicar a viabilidade do processo. Para atender a este objetivo,
os materiais envolvidos no processo foram levados para caracterizagbes por
DRX e MEV/EDS.

5.2.2.2.
Caracterizagdao (MEV/EDS e DRX) do residuo solido retido no filtro

apos a etapa de ustulacao/solubilizagao

Foram realizadas analises por MEV/EDS e DRX no residuo néo
solubilizado, ou seja, que ficou retido numa membrana celulosa. Os resultados

dessa analise estdo mostrados nas figuras 35 e 36.



Figura 35 - Micrografia (MEV) do residuo néo solubilizado
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Figura 36 - Grafico de EDS referente ao residuo néo solubilizado
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Element Weight% Atom %

C 6,71 15,34
0] 29,78 51,1
Na 1,58 1,89
Si 2,28 2,23
Ti 0,38 0,22
Cr 4,42 2,33
Fe 53,56 26,33
Cu 1,29 0,56

total 100 100

Tabela 25 - Avaliagao quantitativa referente ao espectro da figura 36

Pode-se observar, na figura 36 e na tabela 19, que os elementos quimicos
oxigénio e ferro estdo presentes em maior quantidade, suas concentragcbes em
peso séo correspondentes a 29,78% e 53,56% respectivamente. O cromo nao
ficou totalmente solubilizado, visto que foi encontrada uma pequena quantidade
dele nessa amostra analisada.

Pela visualizagdo do espectro, pode-se considerar que este residuo seja
composto de hematita, no entanto, como ha a presenga de outros elementos, ela
ndo se encontra na forma pura. Através da otimizagdo do método, poderia-se
chegar a obter um composto no qual a presenca dessas impurezas fosse
reduzida de forma significativa, admitindo tratar-se, com uma maior certeza, de
hematita.

A figura 37 apresenta o difratograma do residuo n&o solubilizado

Hematite 67.26 %
Magnetite 27.25 %
Chromium  5.49 %
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Figura 37 - Difratograma do residuo néo solubilizado.
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O difratograma acima, incorporando o ajuste de Rietveld, suporta a idéia
da existéncia de um alto conteudo de 6xidos de ferro neste residuo, visto ter sido
identificado a presenga do Fe,O3 (hematita) com 67,26% e do Fe;O, (Magnetita)
com 27,25%. Uma menor quantidade de cromo (4,49%) também foi identificada
o qual confirma a necessidade de uma otimizagdo das condi¢cdes de
ustulagao/solubilizagéo/precipitacao seletiva.

5.2.2.3.
Caracterizagao (MEV/EDS e DRX) do produto da calcinagao

O produto da calcinagdo foi submetido a analise de microscopia eletrénica
de varredura e DRX, visando, principalmente, uma apreciacdo sobre as
presengas dos elementos cromo e oxigénio neste material. Os resultados desses

métodos analiticos estdo mostrados nas figuras 38 e 39.

Figura 38 - Micrografia (MEV) do produto gerado na calcinagéo
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Full scale counts: 5910 Base(s)
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Figura 39 - Gréfico de EDS referente ao produto gerado na calcinagao

Element Weight% Atom %

C 6,09 11,11
(o) 41,66 57,03
Na 15,13 14,41
S 9,39 6,41
K 0,13 0,07
Cr 5,02 2,12
Fe 22,58 8,85
Total 100 100

Tabela 26 - Avaliagdo quantitativa referente ao espectro da figura 39.

De acordo com a figura 39 e a tabela 20, observa-se que ha uma
quantidade significativa de oxigénio, correspondendo a aproximadamente
41,66% de concentragdo em peso. Ja para o cromo, embora esteja presente,
sua quantidade nao é téo expressiva, apenas 5,02% em peso na regido em que

o espectro foi feito. A concentragdo em peso de ferro ficou bem acima da
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esperada, 22,58%, o mesmo ocorreu com a do elemento sodio, 15,13%, e com o
enxofre, 9,39%.

A presenca desses trés ultimos elementos quimicos mencionados esta
associada ao preparo da solugéo para que houvesse a precipitagdo do hidréxido
de cromo quando deveriam ter permanecido em solugc&do. Todavia, uma discreta

presenca nao invibializaria o processo.

A figura abaixo (40) ilustra o difratograma obtido para o material calcinado.
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Figura 40 - Difratograma do produto da calcinag&o

Embora o material obtido tenha apresentado certa complexidade, visto
que diversas fases nao foram reconhecidas, foi possivel identificar a presenca do
o6xido de cromo com a constituicdo CrsO4,. Observou-se, também, a existéncia
de ferro, a qual pode estar associada tanto a uma ineficiéncia do processo de
separagéo inicial como a adicdo de 1a de ferro durante o processo de
precipitacdo do hidroxido de cromo. Embora tais apreciagdes n&o tenham sido
absolutamente definitivas, é possivel dizer que, qualitativamente, tem-se uma
perspectiva positiva quanto a viabilidade de obtenc&o do 6xido de cromo a partir

da metodologia proposta.




