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RESUMO

A gipsita € um mineral industrial amplamente utilizado na inddstria civil e na agricultura em
granulometria fina (< 100 um) ou ultrafina (< 10 um). Para atingir granulometria ultrafina é
necessario o uso de moinhos de alta energia que apresentam como limitantes o alto consumo
de energia, a aglomeracgdo de particulas e as modifica¢fes estruturais. Por isso, a escolha do
moinho apropriado € essencial para assegurar uma viabilidade econémica na rota de
processamento da gipsita. No Polo Gesseiro do Araripe (PGA), a variedade de gipsita Johnson
¢ utilizada como minério. Enquanto a variedade alabastro ndo vem sendo aplicada
industrialmente devido ao seu habito fibroso. Neste contexto, o objetivo deste estudo foi
investigar a influéncia de mecanismos operacionais dos moinhos de alta energia a jato e
planetario sobre a distribuicdo granulométrica e possiveis modificacdes estruturais resultantes
na producdo de ultrafinos de gipsita Johnson e alabastro. Para isso, aliquotas foram preparadas
e classificadas em trés faixas de alimentacdo distintas compreendidas entre 53 e 150 um. Os
ensaios de moagem foram realizados variando a taxa de alimentacdo no moinho a jato e o tempo
de moagem no moinho planetario de bolas. Para realizar uma analise comparativa foi adotado
um método de equivaléncia entre tempo de moagem e taxa de alimentagdo. Apos 0s ensaios, as
aliquotas foram caracterizadas por anélises dimensionais (tamanho de particula), morfoldgicas
(microscopia eletronica de varredura) e estruturais (difracdo de raios X). As distribuicfes dos
tamanhos mostraram que a moagem em moinho a jato alcangou granulometria ultrafina para
todas as faixas. Para 0 moinho planetario, as aliquotas moidas em tempos prolongados sofreram
um aumento do didmetro médio de particulas (dso). Do ponto de vista estrutural, os picos de
difracdo das aliquotas cominuidas em moinho planetario apresentaram uma maior reducéo de
intensidade e aumento da largura a meia altura (FWHM) quando comparados aos picos das
aliquotas cominuidas em moinho a jato. Referentes as analises morfoldgicas, as aliquotas de
alabastro cominuidas em moinho planetario sofreram significativa influéncia da aglomeracéo.
Portanto, 0 moinho a jato se mostrou um moinho de alta energia recomendado para a producéo

particulas ultrafinas de gipsita.

Palavras-chave: aglomeracdo; alabastro; difracdo de raios x; distribuicdo granulométrica;

gipsita johnson; habito cristalino.



ABSTRACT

Gypsum is an industrial mineral widely used in the civil industry and agriculture in fine (< 100
um) or ultrafine (< 10 pum) particle sizes. To achieve ultrafine particle size, it is necessary to
use high-energy mills, which are limited by high energy consumption, particle agglomeration
and structural modifications. Therefore, choosing the appropriate mill is essential to ensure
economic viability in the gypsum processing route. At the Polo Gesseiro do Araripe (PGA), the
Johnson gypsum variety is used as ore. While the alabaster variety has not been applied
industrially due to its fibrous habit. In this context, the objective of this study was to investigate
the influence of operational mechanisms of high-energy jet and planetary mills on particle size
distribution and possible structural modifications resulting in the production of ultrafine
Johnson gypsum and alabaster. For this, aliquots were prepared and classified into three distinct
feeding ranges between 53 and 150 um. The grinding tests were carried out by varying the feed
rate in the jet mill and the grinding time in the planetary ball mill. To carry out a comparative
analysis, a method of equivalence between grinding time and feeding rate was adopted. After
the tests, the aliquots were characterized by dimensional (particle size), morphological
(scanning electron microscopy) and structural (X-ray diffraction) analyses. The size
distributions showed that jet mill grinding achieved ultrafine particle size for all ranges. For the
planetary mill, the aliquots ground over prolonged times suffered an increase in the average
particle diameter (dso). From a structural point of view, the diffraction peaks of the aliquots
comminuted in a planetary mill showed a greater reduction in intensity and increase in width at
half height (FWHM) when compared to the peaks of the aliquots comminuted in a jet mill.
Regarding morphological analyses, the alabaster aliquots comminuted in a planetary mill
suffered a significant influence from agglomeration. Therefore, the jet mill proved to be a

recommended high-energy mill for producing ultrafine gypsum particles.

Keywords: agglomeration; alabaster; X-ray diffraction; particle size distribution; gypsum

Johnson; crystalline habit.
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1. INTRODUCAO

A gipsita € um mineral industrial que possui como caracteristica a possibilidade de
sofrer desidratacdo e reidratacdo. Apds reducdo granulométrica, a gipsita in natura é geralmente
utilizada como corretivo de solo agricola. A forma calcinada ou gesso possui importante
aplicacdo nos setores da construgdo civil. As mineradoras localizadas na regido do Polo
Gesseiro do Araripe (PGA) que compreende 0s municipios pernambucanos de Araripina,
Bodoco, Ipubi, Ouricuri e Trindade sdo responsaveis por aproximadamente 90% producéo
nacional do mineral. As variedades encontradas no PGA sdo conhecidas como: cocadinha,
Johnson, alabastro, estrelinha e selenita. A cocadinha possui habito estratificado. A variedade
alabastro apresenta cristais radiados em forma de estrela. A Johnson é a que apresenta maior
grau de pureza e possui habito granular. Essa variedade produz o gesso tipo alfa que é
amplamente empregado para a confecgdo de materiais ortodénticos e ortopédicos. A alabastro
tem alta pureza mas é considerada um estéril devido ao seu habito fibroso que promove uma
anisotropia, a qual desenvolve crepitacdo nas operacdes de beneficiamento e calcinacdo que
ainda ndo foram devidamente ajustadas para a producéo de gesso de boa qualidade. Enquanto
a variedade selenita é bem cristalizada e incolor (Baltar, Bastos e Luz, 2008; Oliveira et al,
2012; Tino, 2016).

A gipsita pode ser moida em granulometria fina (< 100 um) e ultrafina (< 10 um). A
utilizacdo de minerais industriais depende da pureza e do controle do tamanho e da morfologia
das particulas. Para producdo de material ultrafino é necessério utilizar um moinho de alta
energia. Porém, a moagem ultrafina apresenta como principais restri¢cdes o elevado consumo
energético e a dificuldade de obtencao de ultrafinos em moagens prolongadas devido a interagdo
interparticulas que pode resultar em aglomeracdo e proporcionar 0 aumento no tamanho de
particula (Wellenkamp, 1999; Guzzo, Santos e Tino, 2015; Tino, 2016). Estudos de moagem
ultrafina de minerais e rochas industriais de ocorréncia no nordeste brasileiro vém sendo
desenvolvidos no Laboratorio de Tecnologia Mineral (LTM/UFPE) para caracterizacdo do
tamanho e da morfologia de particula em funcao de parametros operacionais e para investigar
as modificagBes estruturais, como a perda de cristalinidade, a deformacdao pléstica e a geragéo
de defeitos, induzidas por tempos prolongados de moagem (Guzzo, Santos e Tino, 2015; Guzzo
e Barros, 2019; Guzzo et al, 2020).

Desta maneira, o objetivo desse trabalho consiste em realizar um estudo comparativo da
moagem de alta energia de gipsita Johnson e alabastro em moinhos a jato e planetério para
faixas granulométricas de alimentacdo compreendidas entre 53 e 150 um com o intuito de



compreender a influéncia de mecanismos operacionais dos moinhos sobre a distribuigdo
granulométrica e possiveis modificacfes estruturais resultantes na producdo de ultrafinos,

podendo assim contribuir para um possivel emprego em escala industrial da alabastro.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Estrutura e propriedades da gipsita

O mineral gipsita € um sulfato de calcio di-hidratado (CaSO4.2H.0) que possui em sua
composicao quimica 0s seguintes percentuais: 32,5% de CaO, 46,6% SO3 e 20,9% de H20. A
cristalizacdo acontece no sistema monoclinico, o grupo espacial € o C2/c e a classe de simetria
é a 2/m. A célula unitéria da gipsita é cubica de face centrada (CFC), constituida por quatro
grupos anidnicos SO4% em forma de tetraedro, quatro ions Ca?* e oito moléculas de H.0O. A
Figura 1 apresenta uma imagem esquematizada da célula unitaria da gipsita. A temperatura
ambiente, os eixos cristalograficos apresentam as seguintes dimensdes: a = 6,284 A, b = 15,200
A e ¢ =5,405 A e valores dos dngulos internos: a =y = 90° ¢ B = 113,83°. A estrutura interna
é composta por pares de camadas adjacentes (1:1), perpendiculares ao plano (010) formadas
por Ca?* e SO4%. Entre essas camadas estdo presentes as moléculas H2O, paralelas ao plano
(010). As moléculas de agua estdo ligadas quimicamente por pontes de hidrogénio com 0s
oxigénios do grupo sulfato. Cada ion Ca®' estd coordenado a seis oxigénios de grupos
tetraédricos de SO4? e a duas moléculas de H-O (Baltar, Bastos e Luz, 2008; Klein e Dutrow,
2012).

Figura 1 — Célula unitaria cristalina da gipsita.

9 Ca

Qo
& H,0

Fonte: Canut, 2006.



Devido a existéncia da fraca ligacdo quimica entre as moléculas de dgua e os sulfatos e
a distancia entre as camadas formadas por Ca?* e SO4%, ha a possibilidade de mover as
moléculas de agua a temperaturas inferiores a 200 °C. Este procedimento de movimentacéo na
estrutura ocorre em duas etapas conforme a temperatura de aquecimento. Na primeira etapa,
para a gipsita aquecida até ~160 °C, das oito moléculas de agua presentes na célula unitaria seis
adquirem energia suficiente para romper as ligacbes quimicas e evaporam. Quando a
temperatura ultrapassa ~180 °C, as moléculas restantes adquirem energia superior a energia das
ligacGes quimicas e também saem da estrutura cristalina. Essa caracteristica explica o interesse
econdmico atribuido & gipsita que consiste na ocorréncia das etapas de desidratacdo parcial e
total, resultando na formagé&o do gesso (CaS0O4.1/2H,0) e da anidrita (CaSOas), respectivamente
(Bell, 1994; Baltar, Bastos e Luz, 2008; Tino, 2016).

Dentre as principais propriedades fisicas e mecanicas da gipsita destacam-se: dureza 2
na escala de Mohs, massa especifica entre 2,34 a 2,47 g/cm3, resisténcia a tragdo entre 1,60 a
5,20 MPa, mddulo de Young entre 18,1 a 46,8 MPa e coeficiente de Poisson entre 0,19 a 0,32
MPa. Quanto ao seu brilho, pode ser vitreo, sedoso e nacarado. A cor varia entre branco, incolor,
cinzento, amarelo, castanho e vermelho. Essas variacGes estdo relacionadas a presenca de
impurezas e/ou minerais acessorios. Além disso, o habito varia entre fibroso, granular, lamelar
e prismatico (Bell, 1994; Klein e Dutrow, 2012).

2.2 Fundamentos da moagem ultrafina

A moagem ultrafina, também denominada moagem de alta energia, € uma operacao
mecanica, na area de processamento mineral, que produz particulas de dimensdes finas (< 100
um) e ultrafinas (< 10 pm), podendo ser realizada via seco ou via tmido. A moagem promove
um expressivo aumento da area superficial especifica (SSA) e, consequentemente, da
reatividade quimica dos materiais. Contudo, a moagem de alta energia apresenta uma série de
limitacGes devido aos seus problemas operacionais, dentre eles: o alto consumo de energia, a
formacdo de aglomerados de particulas e a amorfizacdo da estrutura cristalina (Wellenkamp,
1999; Guzzo, Santos e Tino, 2015; Barros, 2019).

Segundo a teoria de Griffith, os materiais sélidos sdo fragmentados devido a propagacao
de microtrincas que agem como concentradores de tensdo, facilitando a fragmentacdo apds a
submissdo de uma tensdo. Essa tensdo concentrada na extremidade das microtrincas é
expressivamente maior que a tensdo média na secdo transversal do material solicitado (King,

2001). Todavia, ao reduzir o tamanho de particula, ocorre reducdo na quantidade das



microtrincas por unidade de volume causando um aumento da energia necessaria para promover
a fragmentacdo. O aporte energético disponibilizado pelos moinhos de alta energia durante
tempos prolongados de moagem pode ocasionar uma mudanca do mecanismo de dissipacéo de
energia no interior do solido, de fratura fragil para deformacdo plastica, e no aumento das
distor¢des na estrutura cristalina dos minerais constituintes. Essa transformacéo é caracterizada
pelo limite aparente de moagem, o qual a partir deste ponto ndo ocorre reducdo do tamanho de
particula. Esse limite vem sendo relacionado com a aglomeragdo entre particulas
submicrométricas (Guzzo, Santos e Tino, 2015; Tino, 2016; Barros, 2019; Soares e Guzzo,
2019).

A diversidade de moinhos é atribuida a variedade dos pardmetros de moagem e,
principalmente, das propriedades mecanicas dos materiais a serem moidos. Os moinhos
utilizam mecanismos distintos de fragmentacdo, quais sejam: atrito, compressao e impacto e
devido a esses mecanismos 0s moinhos s@o classificados em: (i) com meio moedor; (ii) de

choque; (iii) a jato e (iv) de rolos verticais (Wellenkamp, 1999).

2.3 Moinho a jato: principio de funcionamento e variaveis operacionais

Os moinhos a jato utilizam ar comprimido, gases inertes ou vapor superaquecido como
meio energeético para promover a fragmentacdo das particulas em seu interior. Esses gases sao
utilizados para o aceleramento das particulas e promoc¢do do choque particula-particula e
particula-parede. Assim, a moagem nesse tipo de moinhos € classificada como autégena. Ou
seja, as proprias particulas servem como meio moedor. Desse modo, ocorre um menor desgaste
do equipamento e um menor grau de contaminagdo. Os tipos de moinho a jato sdo: (a) de
impacto; (b) de jatos opostos; (c) de jato espiral; (d) de jato opostos a leito fluidizado e (e) de
camara oval (Wellenkamp, 1999; Chamayou e Dodds, 2007).

A alimentacdo dos moinhos de jatos espiral ocorre por meio de um tubo de Venturi em
uma camara plana com o formato de disco achatado no qual é injetado jatos com alta velocidade.
Este arranjo faz com que se origine um vortice giratorio de alta velocidade na camara de
moagem. Este vortice além de atuar na cominuicdo, funciona também como um classificador
do tamanho de particulas devido a forca centrifuga que atua sobre cada particula. O mecanismo
de quebra consiste sobretudo do impacto particula-particula, que ocorre devido ao choque em
alta velocidade das particulas da alimentacéo com as particulas que estdo circulando na cdmara.
Quanto maior for a taxa de alimentacdo do moinho, mais grossa sera a granulometria do produto

de moagem pois a forga centrifuga € menor. A Figura 2 apresenta 0 moinho de jato espiral e



seus componentes. E possivel observar que o material é alimentado através de um funil, no qual
é transportado para cdmara de moagem pelo jato de ar comprimido atuante. Na camara de
moagem, 0 material sofre a acdo da fragmentacdo por impacto particula-particula e o vortice
em espiral proporcionard uma classificacdo granulométrica em que as particulas finas sédo
deslocadas juntamente com o ar para a saida, enquanto as particulas de maior granulometria
permanecem na cAmara de moagem até atingirem o tamanho ideal. Os pardmetros operacionais,
tais como a a taxa de alimentacdo, a taxa do fluxo de ar na alimentacao e na cdmara de moagem,
afetam o produto da moagem no moinho a jato espiral. Os parametros de design relacionados a
configuracdo e geometria do moinho também afetam o produto da moagem (Chamayou e
Dodds, 2007; Soares, 2016).

Figura 2 - Detalhamento do moinho a jato tipo espiral.
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Fonte: adaptado de Soares, 2016.

2.4 Moinho Planetario: principio de funcionamento e variaveis operacionais

Os moinhos planetarios apresentam como componentes um disco central e potes de
variados materiais. Os potes sdo acoplados ao disco que gira em torno de um eixo central, em
um movimento de revolucdo. Simultaneamente, os potes giram em torno de seu préprio eixo
em um movimento de rotacdo. Os potes e o disco podem girar em dire¢des iguais ou opostas.
A combinacdo dos movimentos de revolucdo e rotacdo geram forcas como a centrifuga que
provoca o escorregamento das bolas pela parede interna do pote juntamente com o material,
promovendo uma fragmentac&o por atrito. Além disso, em simultaneo, as bolas se desprendem

da parede do pote e colidem na parede oposta, promovendo cominuigdo por impacto na ordem



de 25 g de aceleracdo. Essa forga de impacto apresenta uma maior intensidade quando
comparada & moagem convencional. Este efeito esté relacionado a forca inercial de Coriolis,
que é resultante dos movimentos do disco central e do pote quando giram em dire¢Ges opostas.
A Figura 3 mostra de forma esquematica os mecanismos de fragmentacdo observados no
interior dos potes (Wellenkamp, 1999; Burmeister e Kwade, 2013).

Figura 3 - Representacdo de funcionamento do moinho planetario e seus componentes: os movimentos de
revolucdo e rotagéo (a) e trajetorias dos corpos moedores no interior do pote (b).
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Fonte: adaptado de Barros, 2019.

Ao cominuir um material em um moinho planetério, apds alcancar o limite aparente de
moagem, acredita-se que a energia empregada para a fragmentacéo se concentra na estrutura
cristalina. Esta energia armazenada gera as deformacdes plasticas e posteriormente a formacéo
e/ou intensificacdo de defeitos em niveis atbmicos a micrométricos na estrutura cristalina. O
acréscimo da concentracdo desses defeitos provoca desestabilizacdo da fase cristalina.
Relacionado ao nivel atdmico, o rompimento das ligacGes quimicas acarreta 0 aumento de
cargas livres na superficie das particulas moidas, provocando também um aumento de energia
livre do sistema. A estabilizacdo das particulas estd relacionada com a interacdo entre elas,
criada pelas cargas superficiais através de forcas de Van der Waals. O resultado dessa interacdo
sdo os aglomerados de particulas (Suryanarayana, 2001; Guzzo, Santos e Tino, 2015; Tino,
2016; Barros, 2019).

2.5 Moagem ultrafina de gipsita

A utilizacdo da gipsita com granulometria ultrafina vem crescendo ao longo das ultimas
décadas para a producdo do gesso tipo alfa e de outros insumos como papel, tintas e inseticidas
(Lyra Sobrinho e Dantas, 2009). Os trabalhos cientificos de Zhang, Kasai e Saito (1996), Tino

(2016) e Idelfonso (2021) estudaram o processamento ultrafino de gipsita.



Zhang, Kasai e Saito (1996) investigaram as mudangas mecano-quimicas causadas na
gipsita a partir de moagem intensa com minerais hidratados em um moinho planetéario. A
metodologia consistiu na adi¢do de um percentual de um mineral hidratado (caulinita, talco ou
montmorilonita) a gipsita e realizacdo de uma série de ensaios de moagem. As amostras foram
cominuidas em diferentes intervalos de tempo, utilizando potes e corpos moedores de agata.
Eles constataram nos ensaios que as rea¢cdes mecanicas induziram a desidratacdo da gipsita e a
presenca dos minerais hidratados facilita a formacéo do gesso. Assim, eles mostraram que a
gipsita € transformada em gesso apds 120 minutos de moagem com diferentes concentragdes a
depender do mineral hidratado empregado. Esta transformacdo ocorre pois esses minerais
absorvem a molécula de &gua da estrutura da gipsita durante a moagem e passam por um
processo de amorfizagéo.

Tino (2016) estudou a distribuicdo granulométrica e a morfologia das particulas em
fungdo dos pardmetros operacionais de moagem em moinho planetério de bolas e as diferencas
entre os estados particulados e modificacBes da estrutura cristalina das variedades de gipsita
alabastro e Johnson em granulometria ultrafina. Para isso, o referido autor preparou aliquotas
de alimentacdo de ~50 mL compreendidadas entre a faixa de 417 e 833 um. Assim, ele
constatou que a moagem superior a 480 minutos provocou significativo aumento da area
superficial especifica, das concentracbes da fase amorfa e de anidrita em ambas as variedades.
O limite aparente de moagem foi atingido apds 30 minutos para a alabastro e apds 15 minutos
para a Johnson. De forma comparativa, a Johnson apresentou menor resisténcia a fragmentacao
e maior aumento nos diametros nominais para as aliquotas intensamente cominuidas.

Idelfonso (2021) investigou a adequacao de parametros operacionais no desempenho do
moinho a jato sobre a distribuicdo granulométrica resultante da moagem de gipsita Johnson e
alabastro e os efeitos do habito cristalino na producéo de ultrafinos. Foi constatado que o habito
cristalino ndo afeta significativamente a distribuicdo granulométrica resultante. Para ambas as
variedades, foram atingidas granulometrias ultrafinas para as faixas de alimentacéo
compreendidas entre 53 e 150 um. Ademais, foi observada a completa destruicdo do habito

fibroso de alabastro e a auséncia de aglomeragdo expressiva das aliquotas cominuidas.

3. MATERIAIS E METODOS

As metodologias, procedimentos e analises empregadas descritas referentes aos ensaios
em moinho a jato deste presente estudo foram realizadas anteriormente pelo autor durante seu
estudo em Idelfonso (2021) e para 0s ensaios em moinho planetario foram realizadas no
presente estudo.



3.1 Procedéncia das amostras

Para este estudo, foram utilizadas amostras de gipsita das variedades Johnson e alabastro
anteriormente fornecidas em formato de blocos pela Mineradora S&o Jorge (Ouricuri-PE). No
estudo de Batista Leal (2018), realizado no Laboratério de Tecnologia Mineral (LTM-UFPE),
fragmentos de blocos com massa total de ~4,9 kg de Johnson e ~5,8 kg de alabastro foram
cominuidos em uma série de britagens e posteriormente classificados granulometricamente nas
seguintes faixas: +840 um; 500x840 pum; 250x500 pm; 150x250 um; 75x150 um e -75 um. A
Figura 4 apresenta os fragmentos de blocos de Johnson e alabastro empregados neste trabalho.

Figura 4 - Blocos de gipsita (a) Johnson e (b) alabastro empregados.

Fonte: Idelfonso (2021), adaptado de Batista Leal (2018).
3.2 Preparacdo de aliquotas para o moinho a jato

Os finos dos produtos das britagens de Johnson e alabastro (75x150 um e -75 pum) de
Batista Leal (2018) foram submetidos a uma reclassificacdo granulométrica nas seguintes
faixas: 105x150 pum; 75x105 pum; 53x75 um; 38x53 pum; -38 um. A Tabela 1 apresenta o
resultado dessa reclassificacdo granulométrica dos produtos das britagens dos blocos de gipsita.

Tabela 1 - Reclassificacdo granulométrica dos produtos das britagens dos blocos de gipsita.

. Johnson alabastro
Faixa (um) - -
Massa retida (g) Massa retida (g)
150x250 317,70 591,90
105x150 123,20 474,40
75x105 219,50 384,40
53x75 111,70 103,50
38x53 66,40 96,40
-38 111,90 75,20
Total 950,40 1725,80

Fonte: adaptado de Idelfonso (2021).



Os ensaios de moagem para a preparacao de aliquotas de alimentagdo para 0 moinho a
jato foram empregados em duas etapas distintas com o objetivo de produzir ~200 g de material
para faixas granulométricas inferiores a 150x250 pum,. Na primeira etapa, em um moinho
vibratério Fritsch, modelo Pulverisette 0, utilizando 1 pote de 200 mL e 1 bola de 50 mm de
zirconia em ambiente a seco. Para a segunda etapa, foi adotada uma cominui¢cdo manual por
atrito e impacto com o uso de um pistilo de 7,7 cm de diametro e um almofariz de porcelana
com as seguintes dimens@es: diametros interno de 18 cm e externo de 24 cm e volume de 2 L.
A Figura 5 apresenta o equipamento e 0os componentes utilizados na etapa de preparacdo de

aliquotas de gipsita.

ibratério (a), detalhe da caAmara de moagem (b) e almofariz (c) empregados.

Figura 5 - Moinho v
* (a)

Fonte: ldelfonso (2021).

Na moagem em moinho vibratorio, os ensaios foram realizados de forma continua nas
amostras de alabastro com o0s seguintes parametros: faixa de alimentagdo: 150x250 pum e
105x150 pm; sub-aliquotas: 5 e 10 g; tempo de moagem: 1 min, 6 min, 10 min e 15 min; e
amplitude de vibragéo de 0,5 mm, 0,6 mm, 1,0 mm e 1,5 mm. Enquanto os ensaios nas amostras
de Johnson foram realizados com os seguintes parametros: faixa de alimentagdo: 150x250 pm;
sub-aliquotas: 5 e 10 g; tempo de moagem: 6 e 10 min e amplitude de vibracdo: 0,6 mme 1,0
mm. A Tabela 2 apresenta todos os pardmetros operacionais empregados na primeira etapa dos
ensaios de preparacdo. Na moagem manual, utilizou-se das seguintes condi¢fes operacionais
para a producdo de novas aliquotas de ambas as variedades: faixa de alimentacao: 150x250 um,

sub-aliquotas: 10 g e tempo de moagem: 20 min em 2 ciclos de 10 min cada.



Tabela 2 - Parametros operacionais empregados nos ensaios de moagem em moinho vibratorio.

Amostra Faixa (um) Sub-aliquota (g) Tempo (min) Amplitude (mm)
5 1 0,5
150x250 5 6 0,6
alabastro 10 10 1,0
10 10 1,0
105x150
10 15 1,5
5 6 0,6
Johnson 150x250
10 10 1,0

Fonte: adaptado de ldelfonso (2021).

Para a classificacdo granulométrica, as sub-aliquotas cominuidas na etapa de preparago
de aliquotas foram peneiradas manualmente de duas formas distintas: (i) apds a moagem em
moinho vibratério, o material resultante de cada ensaio foi armazenado e posteriormente
classificado sucessivamente nas peneiras com as seguintes aberturas: 150 um, 105 um, 75 pm,
53 um e 38 pm; (ii) apoés 10 min de moagem manual, o material de cada ensaio foi classificado
com uma peneira de abertura de 75 pm. A fragdo retida da peneira foi cominuida em um outro
ciclo de 10 min seguida do mesmo procedimento de classificacdo. A fracdo retida remanescente
foi entdo classificada com as peneiras de 150 pm e 105 pm de abertura. A fragdo passante no
primeiro e segundo ciclos foram homogeneizadas e posteriormente classificadas nas aberturas
de 53 pm e 38 um. Apos isso, os materiais anteriormente preparados (Batista Leal, 2018) e os
classificados pelo autor (ldelfonso, 2021), de mesma faixa granulométrica, foram
homogeneizados.

Segundo Idelfonso (2021), os ensaios de moagem em moinho vibratorio foram
apropriados para a preparagao das faixas mais grossas (105x150 um e 75x105 um) e a moagem
por cominuicdo manual foi adequada para a producéo de particulas na faixa de 53x75 um. A
Tabela 3 apresenta a classificacdo granulométrica final das faixas de particulas de gipsita ap6s
a preparacdo de aliquotas. As faixas 105x150 pum; 75x105 um e 53x75 um de particulas de
Johnson e alabastro foram as que alcancaram a massa almejada para realizacdo dos ensaios de
moagem em moinho a jato. Dessa maneira, as faixas 38x53 um e -38 um ndo foram empregadas.

Tabela 3 - Classificacdo granulométrica final das particulas de gipsita ap6s a preparacédo de aliquotas
para os ensaios de moagem ultrafina em moinho a jato.

) Johnson alabastro
Faixa (um) - = . - ~ -
Massa retida (g) Fracéo retida (%) Massa retida (g) Fracdo retida (%)

105x150 221,22 23,25 477,94 34,10
75x105 300,02 31,53 508,12 36,25
53x75 199,51 20,97 202,29 14,43
38x53 73,33 7,71 104,25 7,44
-38 113,00 11,88 77,90 5,56

Fonte: adaptado de ldelfonso (2021).



3.3 Preparacdo de aliquotas para o moinho planetario

As mesmas amostras de gipsita Johnson e alabastro provenientes das séries de britagens
de Batista Leal (2018) foram também empregadas para a preparacdo de aliquotas para
alimentacdo dos ensaios de moinho planetario. Para isso, foi realizada uma nova classificagdo
granulomeétrica das aliquotas remanescente dos estudos de Idelfonso (2021) e Martins (2023).

A Tabela 4 ilustra a classificacdo granulométrica das amostras remanescentes.

Tabela 4 — Classificagdo granulométrica das amostras de gipsitas remanescentes.

Faixa granulométrica (pum) Massa retida Johnson (g) Massa retida alabastro (g)
250x415 0,0 589,3
105x150 309,5 0,0
75x105 0,0 0,0
53x75 164,2 160,8
Total 473,7 750,1

Fonte: de autoria prdpria (2023).

Para produzir aliquotas de ~100 g de alimentacdo nas mesmas faixas granulométricas
empregadas nos ensaios de moagem em moinho a jato (105x150 um; 75x105 um; 53x75 um),
optou-se por utilizar da técnica de cominuicdo manual adotando 0s mesmos equipamentos
empregados no Item 3.2. Referente a amostra de alabastro foi empregado 0s seguintes
parametros operacionais: faixa de alimentacdo: 250x500 um, sub-aliquotas: 10 g e tempo de
moagem: 10 min em ciclo Unico. Enquanto para a amostra Johnson consistiu na adocao das
respectivas condigdes operacionais: faixa de alimentacdo de 150x250 pm, sub-aliquotas com
massa igual a 10 g e tempo de moagem contendo ciclo Unico de 4 min.

Na etapa de classificacdo granulométrica para os ensaios em moinho planetéario, as sub-
aliquotas que foram cominuidas na etapa de preparacdo de aliquotas foram peneiradas
sucessivamente em peneiras com as seguintes aberturas: 150 um, 105 um, 75 pm e 53 pum. A
fracdo retida da cominuicdo manual foi classificada com as peneiras de 150 um e 105 pm de
abertura. Por fim, os materiais cominuidos passantes, de mesma faixa granulométrica, na
peneira de abertura de 150 um foram homogeneizados de maneira manual. A Tabela 5 apresenta
granulométrica final da preparacéo de aliquotas para os ensaios de moagem ultrafina em moinho
planetario. Observa-se que todas as faixas granulométricas apresentaram uma massa compativel

com a almejada para a realizacdo dos ensaios de moagem de alta energia em moinho planetario.



Tabela 5 — Classificagdo granulométrica final da etapa de preparagéo de aliquotas para os ensaios de
moagem ultrafina em moinho planetério.

Faixa (um) Massa retida Johnson (g) | Massa retida alabastro (g)

105x150 142,50 153,60
75x105 105,40 97,30
53x75 158,20 125,40
Total 406,10 376,30

Fonte: de autoria propria (2023).

3.4 Ensaios de moagem ultrafina em moinho a jato

O alimentador Accuratefeeder 106M foi empregado em estudos anteriores, no
LTM/UFPE, de moagem ultrafina de quartzo para alimentacdo do moinho a jato (Soares, 2016;
Soares e Guzzo, 2019). Contudo, Idelfonso (2021) encontrou dificuldades para a realizacao da
calibracdo do alimentador com o material gipsita devido ao empastamento do material causado
pela sua natureza higroscopica. Assim, foi utilizada uma calha vibratéria mével Equimag, 15A,
um funil de alimentacéo e um anteparo de poliestireno expandido para ser implementado como
sistema de alimentacdo. Dessa maneira, foi realizada uma serie de ensaios com as seguintes
faixas granulométricas: 105x150 pum; 75x105 pm; 53x75 um de gipsita Johnson e alabastro
para obtencdo das taxas de alimentacdo aproximadas do novo sistema. A Tabela 6 apresenta os

valores médios de alimentacdo da gipsita Johnson e alabastro no novo sistema.

Tabela 6 — Valores médios de alimentacdo da gipsita no novo sistema.

Faixa (pm) Johnson (g/min) alabastro (g/min)
105x150 2,82+£0,29 2,29+£0,19
75x105 1,76 £ 0,18 0,56 + 0,04
53x75 1,12 +0,12 0,68 + 0,08

Fonte: adaptado de Idelfonso, 2021.

Os ensaios de moagem ultrafina em moinho a jato foram realizados de maneira continua
em um modelo tipo espiral Micron-Master Jet Pulverizer 02-612-wc, o compressor Atlas Copco
GX5 FF e o sistema de alimentagdo do moinho utilizados, conforme apresentado na Figura 6.
Para todos os ensaios, foram ajustadas as valvulas para utilizar pressdes de 6 bar na alimentacéo

e de 2 bar na cAmara de moagem.



Figura 6 - Equipamentos utilizados: alimentador (a); compressor (b) e detalhes do moinho (c).
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3.5 Ensaios de moagem ultrafina em moinho planetario

Os ensaios de moagem de alta energia em moinho planetario de bolas foram
empregados, em ambiente a seco, em um moinho da empresa Fritsch, modelo Pulverisette5.
Para os ensaios, adotou-se uma velocidade de revolucao de 300 rpm, 2 potes de 250 ml cada e
25 corpos moedores esféricos de 10 mm cada. Os potes e 0s corpos moedores sdo de zirconia
com densidade igual a 5,7 g/cm3. A escolha da velocidade de revolugdo e dos recepientes
utilizados, bem como o dimensionamento dos corpos moedores, foram estabelecidos de
maneira analoga a metodologia empregada por Tino (2016) para posterior analise comparativa
do efeito da aglomerac&o de particulas. A Figura 7 apresenta 0 moinho planetario, os potes e 0s
corpos moedores utilizados neste trabalho.



Figura 7 - Moinho planetério de bolas, potes e esferas de zirconia empregados neste estudo.

"

Fonte: adaptado de Tino, 2016.

Com o objetivo de realizar um estudo comparativo da moagem em moinho planetario
com a moagem em moinho a jato, os tempos de moagem para 0s ensaios em moinho planetério
foram definidos em funcéo das taxas de moagem dos ensaios em moinho a jato realizados por
Idelfonso (2021), seguindo um critério de equivaléncia proposto por Soares e Guzzo (2019).
Assim, a massa de alimentag&o de 45 g (~37 mL) das aliquotas preparadas foi multiplicada por
um fator igual a 4 (correspondente ao nimero de potes suportados no equipamento). A (Equacao
1 exibe a equacdo matematica referente a massa total admissivel em um moinho planetéario.
Apds isso, Soares e Guzzo (2019) definiram que o tempo de moagem em moinho planetario é
igual a razdo entre a massa total admissivel pela taxa de moagem do moinho a jato, conforme

representada na (Equacéo 2.

my = mg xny, (Equagéo 1)
Onde:
* m, € amassa total admissivel, em g;

* m, é amassa da aliquota, em g;
* n,, € 0 nimero de potes admissiveis no moinho planetario.



my (Equacéo 2)
Em que:

* t é 0 tempo de moagem em moinho planetério, em min;
* m, € a massa total admissivel, em g;
* tx é a taxa de moagem em moinho a jato, em g/min;

Dessa maneira, realizando os calculos da (Equacdo 1(Equacdo 2 para cada faixa
granulométrica de gipsita Johnson e alabastro foram estabelecidos os seguintes tempos de
moagem para 0s ensaios em moinho planetario: (i) 100 min para a gipsita Johnson e alabastro
na faixa de alimentacdo 105x150 um; (ii) 110 min para a Johnson para a faixa 75x105 um; (iii)
170 min para a Johnson de faixa de alimentagdo 53x75 pm; e (iv) 330 min para a gipsita
alabastro para as faixas 75x105 pum e 53x75 um. A Tabela 7 exp0e os valores equivalentes entre

0s tempos de moagem e as taxas de alimentagdo ap6s o critério de conversdo adotado.

Tabela 7 — Tempos de moagem empregados nos ensaios em moinho planetario.

Faixa granulométrica | Variedade da Massa das Taxa de moagem Tempo de
(nm) gipsita aliquotas (g) (9/min) moagem (min)
05450 o s 8 100
Aabastd e o6 0
Aabastd s o5 0

Fonte: de autoria prdpria (2023).

Os quatros ensaios foram realizados em regime de batelada em periodos de 10 minutos
e em pausas de 2 minutos que representam os momento de inversdo da direcdo de rotacdo do
moinho. A Tabela 8 apresenta a metodologia de programacdo adotada para realizacdo dos

ensaios de moagem em moinho planetério.

Tabela 8 - Programacdo adotada para realizagéo dos ensaios de moagem ultrafina em moinho planetério.

Tempo de | Periodo de Tempo de
Ensaio Pote 1 Pote 2 moagem moagem Repeticoes pausa
(min) (min) (min)
Johnson alabastro
! 105x150 um ~ 100x150 um 100 10 10 2
Johnson Johnson
2 75x105 pm 75x105 pm 110 10 1 2
Johnson Johnson
3 53x75um  53x75 um 170 10 17 2
4 alabastro alabastro 330 10 33 2

75x105 um 53x75 pum
Fonte: de autoria propria (2023).




Além disso, também foram realizados ensaios complementares de moagem com 0
intuito de melhor compreender o efeito da aglomeracdo de particulas finas e ultrafinas no
material estudado. Para isso, foi fixado um tempo de moagem de 15 minutos, 3 repeticdes e
tempo de pausa de 2 minutos para as amostras de gipsita Johnson e alabastro de faixa
granulométrica 105x150 um e para as gipsitas alabastro de faixas granulométricas 75x105 e
53x75 pm.

3.6 Analises granulométricas e morfolégicas

As andlises granulométricas de todas as aliquotas de gipsita foram efetuadas em um
granulémetro a laser Malvern, Mastersizer 2000, cujo limite inferior de deteccdo é 10 nm e o
superior ¢ 2000 um. As medidas foram efetuadas via seco utilizando o acessorio Scirocco. A
distribuicdo granulométrica de cada faixa granulométrica de aliquota foi medida trés vezes,
sendo que cada medida é correspondente a média de trés leituras. Durante a realizacdo das
medidas foram introduzidos os seguintes parametros da gipsita: massa especifica de 2,31 g/cm?,
indice de refracdo de 1,519 e absorcdo de 0,1. Por meio das curvas de distribuicdo
granulométrica obtidas foram determinados os didmetros caracteristicos dio, dso € doo, a
heterogeneidade de distribui¢do (deo/d10) € a area superficial especifica (SSA). Os diametros
d1o, dso € doo representam respectivamente, as aberturas relativas da peneira onde passam 10, 50
e 90 % de material.

Para a realizacdo da andlise qualitativa da morfologia das particulas de gipsita alabastro,
foram utilizadas as imagens obtidas por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV)
do estudo de Guzzo et al (2022) em moinho planetério de bolas e em moinho a jato. As imagens
das aliquotas dos ensaios em moinho planetéario foram obtidas com o microscépio FEI Quanta
400 do Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), no Rio de Janeiro, com tenséo de 20 kV e
detector de elétrons retroespalhados. Os aumentos empregados variaram entre 1000 e 4000
vezes. Enquanto as imagens das particulas dos ensaios em moinho a jato foram adquiridas por
meio de um microscépio eletrébnico JEOL-JSM-6460 no Laboratério de Dispositivos de
Nanoestruturas (LDN) do Departamento de Eletronica e Sistemas (DES-UFPE) com tensdo de
aceleracao dos feixes de 30 kV. Foi utilizado o detector de elétrons secundarios. Os aumentos
empregados variaram entre 60 e 4000 vezes. Todas as particulas foram recobertas com filme
de ouro e as andlises realizadas em alto vacuo para garantir a condutividade elétrica na

superficie das amostras.



3.7 Caracterizacdo estrutural das particulas

A difracdo de raios X (DRX) foi a técnica de caracterizacdo adotada para analise
estrutural das aliquotas de gipsita Johnson e alabastro nas condi¢cdes pré-moagem e pos-
moagem. Na condicdo pré-moagem, as aliquotas da etapa de preparacdo de amostras na faixa
granulométrica 150x250 um foram caracterizadas e, nesta situacéo, designadas de aliquotas de
alimentacdo por ndo terem sofrido nenhum procedimento de moagem ultrafina. Para as
condicdes de pos-moagem ultrafina, as aliquotas cominuidas, da faixa de alimentacdo 105x150
um, em moinho a jato e moinho planetério de bolas também foram caracterizadas.

As anélises de DRX foram efetuadas pelo método do pd no difratdmetro de raios X de
bancada moével Bruker, D2 Phaser operando com poténcia de 300 W (30 kV e 10 mA),
irradiacdo Cu-Kqi (A = 1,5406 A) e um detector linear Bruker, Lynxeye. Para a obtencdo dos
difratogramas, os seguintes parametros foram definidos: faixa de varredura (20) de 4° a 60°;
abertura da fenda primaria de 0,2 mm; passo do goniémetro de 0,02019 °/s e tempo de contagem
por passo de 2,5 s. As andlises foram realizadas em condic¢des de temperatura 22 °C e umidade
relativa de 40 % no Laboratério de Tecnologia Mineral (LTM/UFPE). Todas as amostras foram
cuidadosamente cominuidas com o uso de almofariz e pistilo de &gata, exceto as amostras
cominuidas em moinho a jato devido a granulometria final, e preparadas pelo procedimento de
back-loading (alimentacdo por tras do porta-amostra). Os difratogramas foram indexados
utilizando o programa Bruker-Diffrac EVA com o banco de dados Crystallography Open
Database (COD: 212673-2018).

As possiveis modificagdes estruturais induzidas pela moagem foram avaliadas medindo
todas as larguras a meia altura (FWHM) dos planos cristalograficos
(020), (121), (040), (141) e (002) dos picos de difracdo. A Figura 8 apresenta a metodologia
utilizada para obter o valor de FWHM dos planos cristalégraficos no programa EVA. Apos isso,
foi calculada a variacéo relativa dos valores de FWHM desses picos de difracdo relacionados
aos planos cristalograficos das aliquotas moidas pelos valores obtidos de FWHM da aliquota
de alimentacdo. A Tabela 8 apresenta os planos cristalinos associados aos picos de difracdo

utilizados para a avaliagdo estrutural das gipsitas.



Figura 8 - Interface do programa EVA para obtencdo do FWHM dos planos cristalograficos no
difratograma de raios X das amostras.
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Fonte: de autoria prdpria (2023).

Tabela 9 — Planos cristalinos, &ngulos de difracéo (20) e os espagamentos interplanares (dy,;) dos
respectivos picos de difracéo selecionados para avaliacdo das modificacdes estruturais da gipsita.

crI?sI,?:I(i)no A dnia (B)
(020) 11,6 152
(121) 20,7 43
(040) 23,4 15,2
(141) 29,1 31
(002) 31,2 5,7

Fonte: de autoria propria (2023).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Moinho a jato: distribuicdo granulometrica e diametros caracteristicos

A Figura 9 apresenta qualitativamente as curvas de distribuicdo granulométrica da
alimentacdo (A) e do produto de moagem (P) de caixa faixa granulométrica de gipsita.

Comportamentos praticamente similares de deslocamentos acentuados a esquerda das curvas



foram observados para ambas as variedades, indicando assim uma elevada diminui¢do do
tamanho de particulas resultante da moagem ultrafina. E possivel também observar uma
sobreposi¢ao das curvas de alabastro para as faixas do produto de moagem 75x105 um e 53x75
um, enquanto nas curvas de Johnson ha um comportamento de maior aproximagdo para as

faixas do produto 105x150 um e 75x105 pm.

Figura 9 - Curvas de distribui¢do granulométrica da alimentacao e do material moido das faixas 105x150
pm; 75x105 pm e 53x75 pm de gipsita.
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Fonte: adaptado de Idelfonso (2021).

A Tabela 10 apresenta os valores médios dos diametros caracteristicos (dio, dso € dgo),
da heterogeneidade de distribuicdo (deo/d1i0) e da &rea superficial especifica (SSA) da
alimentacdo e do produto de moagem da gipsita em moinho a jato. O didmetro médio das
particulas (dso) apresenta granulometria ultrafina para todas as faixas granulométricas do
produto de ambas as variedades. Para a faixa 105x150 um, os valores dos didmetros das
aliquotas moidas sdo estaticamente iguais para os dois lotes. No entanto, as aliquotas
cominuidas de faixas mais finas apresentam os valores dos didmetros de Johnson levemente
maiores ou iguais aos de alabastro. As aliquotas moidas de alabastro nas faixas 75x105 ym e
53x75 um apresentam todos os seus didmetros caracteristicos estatisticamente iguais. Segundo
Idelfonso (2021), esse comportamento pode indicar um valor proximo ao seu limite aparente
de moagem. Referente a SSA, foi constatado um aumento dos valores para todas as faixas apds
a moagem e valores levemente maiores para as particulas de alabastro quando comparadas as

de Johnson de mesma faixa granulométrica.



Tabela 10 — Valores médios dos diametros caracteristicos, da heterogeneidade da distribuicéo e da area
superficial especifica das aliguotas moidas de gipsita em moinho a jato.

Faixa L vk dio dso dso deo SSA
Gipsita moagem ps
(llm) (g/mm) ("m) ("m) (llm) dio (Cm /g)
alimentagéo 7,0£0,0 974104 196,0+ 5,5 27,9+0,8 1.456,9 * 8,62
Johnson
1,8 0,8%0,0 3,1+0,1 78+ 0,6 10,1+£0,5 14.425,3 +334,8
105x150
alimentacéo 144+ 0,3 | 88,3+3,3 | 230,1+16,8 16,0+0,8 982,8 +21,6
alabastro
18 0,8%0,0 32+0,1 78+£05 10,3+£0,6 14.540,2 + 386,3
alimentagéo 8,4+0,2 59,7+14 129,4+85 15,4 +£0,9 1.471,3+22,1
Johnson
1,7 0,7+£0,0 3,0+£01 72+0,3 10,0+ 0,6 15.301,7 £228,1
75x105
alimentagdo 74+0,2 422+11 116,8 £ 3,1 15,7+£0,6 1.662,4 £30,3
alabastro
0,6 0,6 0,0 2,3+0,1 56+0,3 8,8+0,6 17.931,0 £43,1
alimentagdo 34101 38,0+0,7 86,7+1,1 25,6 £0,3 3.492,8 +140,0
Johnson
11 0,6£0,0 2,6+0,1 6,6 £0,3 10,1+£0,8 16.997,1 £ 203,7
53x75
alimentagéo 32+0,1 33,1+0,8 85,8 +4,2 26,5+0,7 3.678,2+103,5
alabastro
0,5 0,600 23+0,1 54+0,3 8,4+0,78 17.931,0 £ 258,6

Fonte: adaptado de Idelfonso (2021).
4.2 Moinho planetario: distribuicdo granulométrica e diametros caracteristicos
A
Figura 10 mostra as curvas de distribuicdo granulométrica da alimentacdo (0 min) e do
produto em diferentes tempos de moagem de caixa faixa granulométrica de gipsita. Observa-se
que para um percentual de fracdo passante superior a 60% ha uma tendéncia de deslocamento
a direita das curvas cominuidas para a variedade Johnson e para um percentual superior a 40%
para a alabastro. Esse comportamento expressa um acréscimo do tamanho de particulas na
moagem em moinho planetario para as faixas granulométricas estudadas. Esse fendbmeno pode
ser explicado pelas interacOes interparticulas durante a moagem ultrafina que sofreram como
resultado um maior efeito da aglomeracdo de particulas e consequentemente o aumento do

tamanho médio de particulas.



Figura 10 - Curvas de distribuicao granulométrica da alimentacéo (0 min) e do material moido com seus
respectivos tempos das faixas 105x150 pm; 75x105 pm e 53x75 pm de gipsita Johnson (a) e alabastro (b).
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Fonte: de autoria propria (2023).

A Figura 11 mostra as curvas de distribuicdo granulométrica da alimentacdo (0 min) e
do produto para os tempos de moagem (15 min e 100 min) para a faixa granulométrica 105x150
um de gipsita Johnson e alabastro. As curvas referentes ao tempo de 15 minutos de moagem
apresentam um deslocamento para a esquerda quando comparada as curvas de alimentancéo,
indicando assim que esta ocorrendo a fragmentacdo mineral. Assim, € possivel constatar que o
habito cristalino ndo esta causando significativa interferéncia com relacdo ao comportamento

do produto de moagem para a faixa granulometricamente mais grosseira deste estudo.

Figura 11 - Curvas de distribui¢do granulométrica da alimentagéo (0 min) e dos materiais moidos em
tempos de 15 min e 100 min na faixa 105x150 pm de gipsita Johnson (a) e alabastro (b) e de alabastro para
0s tempos de 15 min e 330 min na faixa 105x150 pm (c) e na faixa 38x75 pm (d).
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Fonte: de autoria propria (2023).

A Figura 12 apresenta as curvas de distribuicdo granulométrica de gipsita alabastro da

alimentacdo (0 min) e dos produtos de moagem em 15 min e 100 min para as faixas



granulométricas 75x105 um e 53x75 pum. Para a faixa 75x105 um ha uma tendéncia de
sobreposicdo das curvas de alimentacdo e moidas em 15 minutos. Enquanto para 53x75 é
possivel observar um comportamento de deslocamento a direita para a aliquota moida em 15
min na fracdo mais fina do estudo. Dessa maneira, as curvas de distribuicdo granulométrica dos
ensaios exploratdrios indicam que para o tempo de 15 min o efeito da aglomeracao de particulas
torna-se mais significativo ao reduzir a faixa granulométrica de alimentagdo. Segundo o critério
de Griffith, esse comportamento e esperado pois ao reduzir o tamanho de particula observa-se
uma diminuicdo na densidade das microtrincas por unidade de volume que resultam no aumento

da dificuldade em fragmentar o material.

Figura 12 - Curvas de distribuicao granulométrica de gipsita alabastro referentes a alimentacao (0 min) e
aos materiais moidos em tempos de 15 min e 330 min nas faixas 75x105 pm e 38x75 pm.
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Fonte: de autoria propria (2023).

A Tabela 11 apresenta os valores médios dos diametros caracteristicos (d1o, dso € dgo),
da heterogeneidade da distribuicdo (deo/di0) e da &rea superficial especifica (SSA) da
alimentacdo e do produto de moagem da gipsita em moinho planetério. O diametro médio das
particulas (dso) apresentou acréscimo do tamanho de particula para todas as faixas
granulométricas do produto de moagem de ambas as variedades quando comparadas as
aliquotas cominuidas, em tempos de moagem superiores a 15 minutos, as aliquotas de
alimentacdo, exceto para a faixa 105x150 um de Johnson que obteve um tamanho de particula
estatisticamente igual. Para as fracfes mais finas, o valor do dso foi reduzido pela metade para
as aliquotas cominuidas em 15 minutos. Para uma mesma faixa granulométrica, as aliquotas
cominuidas de alabastro obtiveram, de um modo geral, maiores valores de diametros
caracteristicos quando comparadas as aliquotas moidas de Johnson. Indicando assim uma maior
dificuldade de fragmentacdo para a variedade alabastro. Referente a SSA, observa-se uma

reducdo dos valores para as faixas que foram cominuidas em tempos prolongados de moagem,



exceto para a faixa 105105x150 um que pode ser atribuida ao baixo valor da heterogeneidade

da distribuigdo das aliquotas da alimentacéo ocasionada durante a preparacdo das amostras.

Tabela 11 — Valores médios dos didmetros caracteristicos das aliquotas moidas de gipsita em
moinho planetério.

Moagem
Faixa Gipsita dio dso dgo @ SSA
(um) Taxa | Tempo (um) (m) (um) dqo (cm?/g)
(g/min) [ (min)
- - 52,3+24,6 130,4+2,0 2211+ 2,7 53+3/4 429,2 £ 90,7
Johnson 12,0 15 18,1+3,0 61,5+4,1 167,8 +30,4 9,3+1,3 853,4+131,5
1,8 100 26,2+0,5 131,0+9,8 488,2+ 48,6 | 18,6 +1,7 4871+ 11,4
105x150
- - 14,1+3,1 126,8 +9,1 2437+34 17,9+4,2 768,7 +127,9
alabastro 12,0 15 209+11 64,5+ 3,7 177,4 +£12,2 85x0,1 760,1 £ 50,5
+
1,8 100 38,3+0,6 261,3+5,1 559,1+17,8 | 14,6+0,3 2945+4,6
- - 15,7+ 2,6 80,2+2,8 150,4 +4,9 9,7x1,7 870,7+77,9
Johnson
1,7 110 21,3+£0,6 96,7+ 1,8 453,1 £ 16,7 21,3+£0,3 632,2+21,3
- 959,8 + 336,2
75x105 - 18,0+13,8 | 67,0+10,1 142,2+9,3 11,2 +6,6 ' '
748,6 +2
alabastro 12,0 15 19,4+0,1 68,6 £0,7 282,0+70,1 145+ 3,7 86+25
+
0,6 330 255104 186,8 + 8,1 511,3+153 | 20,1+0,4 4612114
- - 190+7,6 66,5+1,5 119,3+6,6 70+£29 863,5 + 84,3
Johnson
1,1 170 21,3+0,5 100,0+7,1 441,7 + 36,1 20,7+15 616,4 + 15,5
53x75 - - 83+1,6 459+23 95,9+4,2 11,8+2,0 | 1.366,4+198,8
alabastro 12,0 15 7,3+£0,3 835+24 362,4+£53,2 | 49,4+5,2 1.431,0+£524
0,5 330 26,1+0,3 1945+59 541,3+38,3 | 208+1,4 449,7 £ 6,6

Fonte: de autoria propria (2023).
4.3 Anélise comparativa entre os produtos das moagens

A Figura 13 apresenta o diametro dso em funcgdo do tempo de moagem para as aliquotas
moidas na faixa de alimentagdo de 105x150 wm no moinho planetario e a jato. Para o tempo de
15 minutos, os didmetros dso, tanto de Johnson quanto de alabastro, dos materiais cominuidos
em moinho planetario apresentam uma tendéncia de possuir menores granulometrias do que o
materiais moidos em moinho a jato. Porém ao prolongar o tempo, as curvas dos materiais

moidos em moinho a jato apresentam um comportamento decrescente, enquanto as curvas das




aliquotas cominuidas em moinho planetario apresentam um comportamento crescente. Assim,
para o tempo de moagem de 100 minutos, o dso do material moido no moinho a jato apresenta
tamanho de particula 42 vezes menor que o material moido no moinho planetario para a gipsita
Johnson e de aproximadamente 82 vezes menor que a aliquota moida no moinho planetario
para alabastro. Soares e Guzzo (2019) avaliaram a moagem ultrafina a seco de quartzo natural
em moinhos a jato e planetario e constataram que as aliquotas cominuidas em moinho a jato
apresentavam um valor de dso em até ~3 vezes menor que o valor do material moido no moinho
planetario. Assim, é possivel constatar que para um material de baixa dureza, como a gipsita, a

aglomeracdo de ultrafinos se torna mais intensa na moagem em moinho planetario.

Figura 13 - Didametro médio de particulas na faixa de 105x150 pm de gipsita Johnson (a) e alabastro (b)
em funcéo do tempo de moagem para as aliquotas moidas nos moinhos planetério e a jato.

250 L [~ ® - Moinho planetario 250 [~ ® —Moinho planetario - =
- ® - Moinho a jato - ® —Moinho a jato P
7
260k (a) Johnson 200 (b)alabastro -
4
E 150t E 150 1 5
=3 5 //
: " S —+ o * g
0 \ R 0 \ 2 Ca
T 100} 6 - B0 -
N s P L 3
NSy = - N
\ e A B
B=" T s L el S
50 | S 50 =
0 C 1 1 1 1 1 ‘7 0 C 1 1 1 1 1 - 'l
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Tempo de moagem (min) Tempo de moagem (min)

Fonte: de autoria propria (2023).

A Figura 14 mostra a heterogeneidade da distribui¢do (deo/d10) em funcdo do tempo de
moagem para as aliquotas moidas para a faixa de alimentacdo de 105x150 um no moinho
planetario e a jato. Na Figura 14(a), a curva para 0 moinho planetario apresentou um
comportamento crescente para todos os tempos de moagem investigados e a curva para o
moinho a jato possui um comportamento oposto. Na Figura 14(b), a curva referente ao moinho
a jato também apresentou um comportamento decrescente, porém a curva para 0 moinho
planetario apresentou dois comportamentos, decrescente para o tempo de moagem de até 15
min e crescente a partir de 15 min. Para o tempo de moagem de 100 min as aliquotas moidas
em moinho planetério apresentam maiores valores de dgo/d10 quando comparadas as aliquotas
cominuidas em moinho a jato. A diferenca dos valores do parametro é de ~2,0 vezes para
Johnson e ~1,5 vezes para alabastro. Segundo Soares e Guzzo (2019), essa menor
heterogeneidade obtida na moagem com moinho a jato do tipo espiral pode ser explicada pela

presenca do vortice na cdmara de moagem que atua como um classificador de particulas.



Figura 14 - Heterogeneidade da distribuicéo de gipsita Johnson (a) e alabastro (b) na faixa de 105x150 pm
em funcéo do tempo de moagem para as aliquotas moidas nos moinhos planetario e a jato.
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Fonte: de autoria propria (2023).

A Figura 15 apresenta as imagens de MEV das aliquotas de gipsita alabastro referentes
as faixas 417x813 pum e 75x105 pum das aliquotas de alimentagdo e cominuidas em moinhos
planetario e a jato, respectivamente. E possivel observar para as aliquotas cominuidas em
moinho planetério a evidéncia da presenca de aglomerados para o tempo de 15 min. Enquanto
para 0 material cominuido em moinho a jato, as imagens comprovam a existéncia apenas de
particulas ultrafinas sem evidenciar efeito de possiveis aglomeragdes. Além disso, para ambas
as amostras cominuidas, seja em moinho planetario ou a jato, constata-se a redugdo ou completa

perda do habito fibroso.

Figura 15 - Imagens de MEV das aliquotas de alimentacdo e do produto das moagens de gipsita alabastro
em moinhos planetario de bolas (a-c) e a jato (d-f).

tempo 1mi
(taxa = 12,0 g/min)

alimentagdo

Fonte: adaptado de Guzzo et al (2022).



4.4  Andlise estrutural dos produtos das moagens

A Figura 16 apresenta os difratogramas de raios X da alimentag&o e das amostras moidas
em moinhos planetéario e a jato. De forma qualitativa, observa-se que 0s picos relativos aos
planos (040) e (141) apresentam uma reducéo significativa de intensidade da aliquota de
alimentacéo quando comparadas as intensidades dos picos das aliquotas moidas. Essas reducdes
podem estar associadas as possiveis distorcdes causadas pela moagem de alta energia na

estrutura cristalina do material.

Figura 16 - Difratogramas de raios X da alimentacéo e das amostras moidas em moinho planetario e
moinho e a jato de gipsita Johnson (a) e alabastro (b).

G
.
(a) DRX_Johnson
G G
G
- Y, . 1 l e T G
— Alimentacéo
«
St
o o .
-0 A, -A M, -L‘ :
tu A jato - 1,8 g/min (100 min)
‘B
c
= U ll,_k
= ), - AP P, ~
B _ Planetario - 15 min (12,0 g/min)
(121) (141)
L J A An. A S PP,
(020) (040)  (002) Pjanetario - 100 min (1,8 g/min)
1 L | " 1 1 1 L 1 L
10 20 30 40 50 60
20 (°)
¢ I 1 G- gipsita
| (b) DRX_alabastro
G
ST T S I A N
T‘,:\ Alimentagao
St
9 | S TR T
.g B Ajato - 1,8 g/min (100 min)
®
g lM
E AJ\— JL J . AN y NN ~
i Planetario - 15 min (12,0 g/min)
(121) _
(141)
| N T P
(020) (040) (002)  Planetério - 100 min (1,8 g/min)
| L 1 L 1 L | L 1 L
10 20 30 40 50 60

20 (%)



Fonte: de autoria prépria (2023).

A Figura 17 apresenta a variagdo relativa do FWHM para os picos de difragéo
relacionados aos planos cristalograficos (020), (121), (040), (141) e (002) para os materiais
moidos na faixa de alimentacdo de 105x150 um em moinhos a jato e planetario com tempos de
moagem de 15 e 100 min. Os valores de FHWM para as aliquotas moidas em moinho planetario
sdo sempre maiores quando comparados ao material moido em moinho a jato, exceto para o
plano (020), de gipsita Johnson. E possivel que este menor valor obtido seja devido a alguma
influéncia durante a preparacdo das amostras pois apenas foi evidenciado essa menor medida
no plano de maior espagamento. A tendéncia de obter menores valores de FWHM na moagem
em moinho a jato € explicada devido ao principio operacional do moinho que resulta na saida
do material da cAmara de moagem logo ap6s a fragmentacdo particula-particula. Além disso, o
aumento de FWHM comprova que a moagem esta induzindo modificacdes nas estruturas
cristalinas das gipsitas. Ressalta-se que os planos (141) e (002) obtiveram um maior FHWM
relativo para a gipsita Johnson quando comparada a alabastro. Soares e Guzzo (2019) chegaram
a identificar valores relativos de FHWM superiores a 30% associados aos picos de difracdo do
quartzo das aliquotas moidas em moinho planetario. Dessa maneira, evidencia-se a influéncia
das propriedades fisicas e mecanicas do material cominuido sobre a sensibilidade da intensidade

da largura a meia altura dos picos de difrac&o.

Figura 17 - FWHM relativo a alimentac&o de gipsita Johnson (a) e alabastro (b) nos moinhos a jato e
planetario durante 15 e 100 min.
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Fonte: de autoria propria (2023).

5. CONCLUSAO

Para a moagem em moinho a jato, os resultados deste trabalho mostraram que as
variedades de gipsita Johnson e alabastro apresentam os diametros médios de particulas do



produto de moagem com valores estatisticamente iguais e granulometria ultrafina (dso < 3,5
pum) quando submetidos a uma taxa de moagem aproximada (~1,8 g/min) para todas as faixas
granulometricas estudadas entre 50 e 150 um. As imagens de microscopia eletronica de
varredura evidenciaram a total perda do habito fibroso da gipsita alabastro ap6s a moagem.
Além disso, ndo foi observada a presenca da aglomeragdo de ultrafinos.

A moagem em moinho planetério resultou em modificagdes morfoldgicas e estruturais
das particulas em ambas as variedades. A aglomeragdo de ultrafinos foi evidenciada para
tempos de moagem prolongados, ou seja, superiores a 15 min. As particulas moidas chegaram
a aumentar até aproximadamente 4 vezes o valor do diametro médio das particulas de
alimentacdo. Comparando as duas variedades, foi constatado que as aliquotas cominuidas de
gipsita alabastro apresentaram maiores valores dos diametros caractéristicos quando
comparadas as de Johnson. Por sua vez, as imagens de MEV comprovaram a formacédo dos
aglomerados no material.

Com relacdo as modificagdes estruturais induzidas pela moagem de alta energia,
verificou-se distor¢cdes na estrutura cristalina mais intensas na moagem em moinho planetario
por meio dos maiores valores obtidos de largura a meia altura do pico de difracdo para a maioria
dos planos de difracdo estudados devido ao maior tempo de permanéncia das particulas nos
potes de moagem.

Dessa maneira, as analises conjuntas dos resultados permitem concluir que a utilizacéo
do moinho a jato é recomendada para a producéo de gipsita ultrafina Johnson e alabastro a partir
de granulometria fina de alimentacdo pois proporciona uma excelente distribuicédo
granulométrica, uma auséncia de aglomeracdo e uma menor modificacdo da estrutura cristalina.
Para os tempos equivalentes estudados, 0 moinho planetario ndo se mostrou recomendado para
0 processamento de particulas ultrafinas devido ao significativo impacto da aglomeracédo no

material.
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