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RESUMO

Este estudo teve como objetivo desenvolver uma rota de extragdo de nidbio por meio de
solubilizacdo utilizando carbonato de sddio e acido borico. Avaliou-se a influéncia da
composi¢do quimica, condigdes de fusdo e parametros de solubilizagdo e precipitagdo na
formagao de fases soluveis e obtencao de Nb2Os. As matérias-primas foram caracterizadas
por distribuicao de tamanho de particula, FRX, ICP-OES, DRX e DSC. Seis formulagdes
foram testadas quanto a solubilidade em dgua, com base nas proporgdes entre 6xidos
acidos e basicos. As amostras fundidas a 900 °C por 60 minutos foram resfriadas em agua,
filtradas e caracterizadas para identificacdo das fases soluveis e insoluveis. Os melhores
resultados foram utilizados em um planejamento experimental baseado em modelo de
misturas para otimizagdo da composi¢ao entre Na:O e B20s. A rota proposta envolveu
fusdo alcalina, separacdo magnética e solubilizagdo em dgua, avaliando-se temperatura,
tempo e razao sélido/liquido. O licor gerado foi submetido a precipitagdo com carbonato
de guanidina, seguido de calcinacdo para obten¢do dos 6xidos de nidbio e tantalo, com
analises por ICP-OES, DRX e MEV. Os resultados mostraram que a composi¢do
10C70Na20B foi a mais promissora na fusdo alcalina, com boa solubilidade em agua e
predominancia de fases soliveis como NaNbsOsz, NaNbO: ¢ NasNbOs. As composigdes
20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B alcancaram teores relevantes de Nb em solugao (89,62
e 46,90 mg/L, respectivamente), destacando-se o papel do acido borico na reducao da
temperatura de fusdo e viscosidade da mistura. A razao so6lido/liquido foi a variavel mais
significativa na solubilizagdo, com destaque para a composi¢ao 20C69,5Nal0,5B, que
atingiu 90,4% de solubilidade em razdo S/L de 1:50. Na etapa final, a composi¢ao
20C68Nal2B apresentou maior pureza na formacdo de Nb:Os apods a calcinagdo,
enquanto 20C69,5Nal0,5B resultou em fases indesejadas como NaNbOs, atribuidas ao

excesso de sodio.

Palavras-chave: Extracdo de nidbio; Fusao alcalina; carbonato de s6dio; Acido boérico.



ABSTRACT

This study aimed to develop a niobium extraction route through alkaline leaching using
sodium carbonate and boric acid, evaluating the influence of chemical composition,
melting conditions, and solubilization and precipitation parameters on the formation of
soluble phases and the recovery of Nb.Os. Initially, raw materials were characterized by
particle size analysis, XRF, ICP-OES, XRD, and DSC. Six formulations were tested for
water solubility, based on the ratio between acidic and basic oxides, supported by
simulations using the Factsage software. Samples were fused at 900 °C for 60 minutes,
quenched in water, filtered, and characterized to identify soluble and insoluble phases.
The best-performing formulations were used in an experimental design based on a
mixture model to optimize the composition between Na2O and B2Os. The proposed route
included alkaline fusion, magnetic separation, and water leaching, with temperature, time,
and solid/liquid ratio being evaluated. The resulting leachate was subjected to
precipitation with guanidine carbonate, followed by calcination to obtain niobium and
tantalum oxides, with analyses by ICP-OES, XRD, and SEM. The results showed that the
10C70Na20B composition was the most promising for alkaline fusion, exhibiting good
water solubility and a predominance of soluble phases such as NaNbszOs, NaNbO:, and
NasNbOs. The compositions 20C69,5Nal10,5B and 20C68Nal2B achieved significant Nb
concentrations in solution (89.62 and 46.90 mg/L, respectively), highlighting the role of
boric acid in lowering the melting temperature and viscosity of the mixture. The
solid/liquid ratio was the most significant variable in solubilization, with the
20C69,5Nal0,5B composition achieving 90.4% solubility at a 1:50 S/L ratio. In the final
stage, the 20C68Nal2B composition yielded higher purity Nb.Os after calcination, while
20C69,5Nal0,5B resulted in undesirable phases such as NaNbOs, attributed to excess

sodium.

Keywords: Niobium extraction; Alkaline fusion; Sodium carbonate; Boric acid.
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1 INTRODUCAO

Os 6xidos de nidbio sdo materiais que apresentam aplicacdes voltadas para alta
tecnologia, como por exemplo, na fabricacdo de capacitores, células solares e setor
aeroespacial (Inami; Ishigaki; Ogata, 2019; Sotillo et al., 2021). A concentragao de nidbio
na crosta terrestre ¢ de apenas 20 ppm, sendo este dispersos em mais de 150 minerais
(Allain et al., 2019; Shikika et al., 2021). Dentro deste numero, apenas o pirocloro,
microlita, tantalita, columbita, columbo-tantalita apresentam viabilidade econdmica. O
pirocloro (NaCaNb,OgF) se apresenta como a principal fonte de 6xido de nidbio, entre
40-65%. Ja a columbita (Fe,Mn(Nb,Ta)>O¢) pode apresentar entre 40—75% de Nb2Os
(Nguyen; Lee, 2019).

O Brasil ¢ responsavel por 90% da producao mundial de nidbio, e junto com o
tantalo, estd listado como um grupo critico de materiais. Conforme noticiado no didrio
oficial da unido (Brasil, 2021), o minério de nidbio estd classificado como um bem
mineral que tem importancia pela sua aplicagdo em produtos e processos de alta
tecnologia. Portanto, estudos que explorem rotas de beneficiamento de 6xidos de nidbio

sdo vistos como estratégicos para o Brasil.

De acordo com o Agéncia Nacional de Mineragao (2020), o Brasil registrou, em
2019, a extragao de 24,6 milhdes de toneladas de run of mine de minério contendo niodbio,
produzindo 239.568,00 toneladas de Nb2Os, que movimentou R$ 822.179.637,00. As
principais reservas de tantalo brasileiras estdo localizadas nos estados de Goias, Minas
Gerais, Amazonas ¢ Ronddnia com reservas de Pirocloro e Columbita Tantalita. Destaca-
se ainda o baixo teor de nidbio destes minérios, que apresentam uma porcentagem média

de Nb2Os da ordem de 1,05%.

O nidbio € visto como um metal estratégico para o desenvolvimento tecnologico
do mundo. O Brasil ¢ o maior produtor deste metal, portanto, ¢ um setor que necessita de
estudos para desenvolvimento de tecnologias que tornem a exploragdo deste bem mais

acessivel ao mercado.

Minerais contendo tantalo ¢ nidbio sdo classificados como refratarios, de dificil
ataque por acidos, sendo necessario uso de acido fluoridrico e/ ou sulftrico (Zhu; Cheng,
2011). Makanyire et al. (2016) complementa dizendo que outra rota para a extracdo do
nidbio, pode ser feita a partir da cloracdo, carbocloracao ou fusdo com fundente alcalino,

para posterior extracao do nidbio.
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As rotas atuais sao a base de acidos (HF, HCI ¢ H2SO4) ou fusao alcalina (NaOH,
bifluoreto de amoénio fundido, KOH e borato de litio) que geram impactos ambientais
devido a geracdo de fluoretos de metal volatil e SO3 (Ibrahim; Orabi; Falila, 2020; Nete,
Purcell; Nel, 2014; Rodriguez et al., 2015 Vik et al., 2001). Nota-se que o setor traz um
desafio que se refere ao desenvolvimento de rotas que possam tornar a extracao do nidobio

com menor geracao de passivos ambientais alinhado com vantagens econdmicas.

A obtengdao de nidbio ¢ realizada em etapas sequenciais que envolvem a
solubilizacdo do nidbio, purificagdo, precipitagdo, calcinacdo e a recuperacao final do
metal na forma de 6xido. Wang et al. (2009) diz que entre 6 a 7 % do acido fluoridrico
utilizado no processo de extracdo do niodbio € volatilizado. O autor ainda menciona que
uma grande quantidade de efluentes liquidos sdo gerados, necessitando de tratamentos
posteriores. Ressalta-se ainda que a utilizacdo de rotas que empregam dacidos ¢

economicamente vidvel somente para min€rios com alto teores de nidbio.

Rotas de fusdo também sao empregadas para a extracao do nidbio. Neste processo,
a dissolu¢ao dos minerais contendo nidébio pode ser feita com pirossulfato de potéssio,
bissulfato de potassio, Na>O,, KOH, Li2B4O7 e mistura de NaF e KHF». Entretanto, a
utilizagdao destes compostos resulta em hidréolise de Nb e Ta, formagdo de fluoretos de
metal volatil, formacao de SO; e solugdes pouco estaveis (Ibrahim; Orabi; Falila, 2020).
Para Shikika et al. (2021) a extragdo de niodbio representa um desafio operacional para a
producdo em escala industrial, e o desenvolvimento de tecnologias para a extracdo do
nidobio € uma agdo que caminha em consonadncia com o que o pais vé como estratégia de

crescimento.

Assim, torna-se necessario integrar o desenvolvimento de pesquisas voltadas ao
avango de elaboracdo de novas rotas que possibilitem a extracdo do niodbio, que
possibilitem criar alternativas para a extracdo de um metal que ¢ dito como estratégico

para a continua busca do desenvolvimento tecnoldgico.

Desta forma, propde-se a elaboragdo de uma possivel nova estratégia para a
extracdo do 6xido de nidbio com a utilizacdo de matérias primas contendo 6xido de boro,
visando criar alternativas para a extracdo deste metal estratégico. Esta premissa traz a
possibilidade do aumento da producdo de 6xido de nidbio no Brasil e consolidando-o
como o Pais detentor do Niobio. Além disso, a possibilidade do desenvolvimento de

novas rotas pode possibilitar um barateamento, mesmo ndo sendo objetivo desta pesquisa,
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no processo produtivo, tornando o nidbio um metal mais acessivel, e por consequéncia,
podendo ser empregado em produtos de alta tecnologia com menor custo, o que pode
tornar a acessibilidade as tecnologias para populagdes de menor poder aquisitivo, além
de potencializar o desenvolvimento econdmico. Além disso, a proposta de estudo se
alinha ao objetivo da ONU industria, inovagao e infraestrutura visto que a possibilidade
do desenvolvimento de uma rota tecnoldgica para a extracao do 6xido de nidbio podera
apresentar uma série de vantagens econdmicas ¢ ambientais frente a outras rotas ja
existentes, para um metal que ¢ aplicado em setores que envolvem o avango tecnologico

da sociedade.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Desenvolver e avaliar uma rota alternativa para a extragdo de nidbio, a partir do minério
columbita, utilizando carbonato de sddio e acido borico como agentes de fusdao, com foco na
obten¢dao de Nb20s. O estudo abordara a influéncia da composi¢do quimica, das condigdes de
fusdo e dos parametros de solubilizagdo e precipitacdo na formacao de fases soluveis, visando

otimizar a recuperagao seletiva do 6xido de nidbio.

2.2 Objetivos especificos

e Investigar as variaveis de processo (razdo acido/base e razdo solido/liquido) que
influenciam a formacdo de fases solUveis e a eficiéncia da fusdo, da composicédo
10C70Na20B, na extrac¢do do niobio.

e Analisar o papel do acido borico + carbonato de sodio na reducdo da viscosidade do
fundido e da temperatura de fusdo, correlacionando com a solubilizagdo dos elementos
de interesse.

e ldentificar e caracterizar as fases formadas nas etapas de fusdo e solubilizacéo,
avaliando sua influéncia na eficiéncia global do processo para diferentes composicoes.

e Validar uma rota inédita para a obtengao de Nb2Os, utilizando acido bérico + carbonato
de sdédio, como fundente alternativo, com foco na eficiéncia da precipitacio com

carbonato de guanidina, na etapa de calcinacéo e na reducéo do impacto ambiental.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Aspectos gerais

O tantalo (Ta) e o nidbio (Nb) sdo considerados metais estratégicos devido as suas
propriedades excepcionais, como resisténcia a corrosao, supercondutividade, alta capacidade
elétrica e biocompatibilidade. Esses metais ocorrem geralmente de forma associada em diversos
minerais, com mais de 80 tipos conhecidos, os quais apresentam combinacdes de impurezas
que dificultam seu processamento metalurgico eficiente (Nzeh et al., 2022). O interesse pela
extracdo desses metais permanece elevado devido a sua importancia na industria moderna e,
por consequéncia, o estudo de novos métodos de obtengdo continua sendo um campo de

pesquisa essencial.

Os principais minerais economicos para a extragdo de nidbio e tantalo incluem a
tantalita, microlita, columbita, estruverita e uodignita. A forma mais comum de ocorréncia esta
na sé€rie columbita-tantalita (coltan) e microlita, sendo que a tantalita representa os minerais
com uma relacdo de oOxidos tantalo/niobio de pelo menos 1:1, enquanto a columbita ¢
predominante em nidbio, com uma razao nidobio/tantalo variando de 10:1 até 6:1. A semelhanga
nas propriedades quimicas e fisicas entre esses dois metais torna o processo de separacao e

purificagao particularmente desafiador (Ayanda; Adekola, 2011).

Ademais, a ocorréncia desses metais na crosta terrestre € bastante limitada: o tantalo ¢é
encontrado a cerca de 2 ppm, enquanto o nidbio aparece em torno de 24 ppm (Allain et al.,
2019; Bose; Gupta, 2002; Makanyire; Sutcliffe, 2016). As principais fontes minerais de nidbio
incluem o pirocloro ¢ a columbita, sendo que o pirocloro contém exclusivamente nidbio,
enquanto a columbita, além de nidbio, também contém tantalo, o que torna a conversao

economica possivel.

A grande importancia do coltan, que ¢ o maior recurso natural de tantalo, tem gerado
impactos ambientais significativos, especialmente em regides como a Africa Central e a
Republica Democratica do Congo, onde os depdsitos de minério sdo expressivos (Shikika et
al., 2021). O processo de extracdo do nidbio e tantalo envolve etapas pirometalirgicas e
hidrometalirgicas, sendo a pirometalurgia geralmente utilizada para a conversao de niobio a
partir do pirocloro em ferroniobio, por meio de processos como a reducdo aluminotérmica ou

carbotérmica. J& os processos hidrometalirgicos, como a solubilizagdo e a purificacdo das
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solugdes, sdo aplicados para a recuperagdo de ambos os metais, tantalo e niobio, da colombo-

tantalita (Nzeh et al., 2022).

Contudo, a operagdo desses processos de solubilizagdo apresenta desafios ambientais
consideraveis, especialmente no uso de agentes como o acido fluoreto (HF) e o acido sulfurico
(H2SO4). A presenca continua de HF e H.SO4 nas operagdes de solubilizagdo levanta sérias
preocupagdes devido a sua toxicidade e ao impacto ambiental que esses reagentes podem
causar, o que torna a producao em larga escala de nidbio e tantalo uma questdo desafiadora e

delicada (Zhu; Cheng, 2010).

Diversas alternativas para a solubilizacao desses metais tém sido estudadas, no intuito
de mitigar os danos ambientais associados aos processos tradicionais. No entanto, apesar dos
avangos na pesquisa, ainda ndo existe uma abordagem amplamente aplicada e sistematica para
a extracdo de nidbio e tantalo, especialmente em relagdo a separacao desses metais nas solugdes
de solubilizagdo. A literatura sobre a recuperagao hidrometaliirgica de nidbio e tantalo € escassa
e carente de detalhes sobre a viabilidade ambiental e econdmica desses métodos (Shikira et al.,

2020).

Embora algumas pesquisas, como as de Agulyansky (2004), Ayanda e Adekola (2011),
tenham investigado diferentes processos de extragdo e separagdo, a maioria das abordagens
ainda se concentra em solugdes acidas, negligenciando alternativas alcalinas ou até mesmo as
operagdes a montante € a jusante, que sao igualmente relevantes na hidrometalurgia do nidbio
e tantalo. Isso implica que, apesar do crescente volume de estudos sobre a solubilizagdo e
purificagao desses metais, hda uma lacuna consideravel na implementacdo de praticas mais

sustentaveis e eficientes.

Portanto, embora os avangos na extra¢ao de niobio e tantalo tenham sido substanciais,
a crescente demanda por esses metais ¢ os desafios ambientais associados a sua obtencao
exigem uma reavaliacdo urgente dos processos atuais de lavra e refino. A busca por alternativas
mais limpas e sustentdveis ndo ¢ apenas uma questdo de viabilidade tecnoldgica, mas uma
necessidade premente para mitigar os impactos ambientais e garantir uma exploragdo

responsavel desses recursos tao valiosos.

3.2 Origem dos recursos minerais de Tantalo-Niobio

Pode-se dizer que quase todos os metais sdo extraidos de recursos minerais e

concentrados. A pureza do nidbio (e da maioria dos metais refratarios) ¢ altamente dependente
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da natureza e qualidade da fonte mineral, das rotas do processo de beneficiamento e das técnicas

de separagdo/extracdo do mineral Nb envolvido (Nzeh et al., 2022). Dessa forma, compostos

de 6xido (penta-6xidos) de metais Nb e Ta (Nb2Os e Ta2Os respectivamente) sdo encontrados

principalmente em minérios complexos de 6xido ou hidréxido de minerais como columbita,

tantalita, columbita-tantalita (coltan), pirocloro, microlita e euxenita. como seus principais

minerais do minério e fontes primarias (Ayanda; Adeloka, 2011; Nzeh et al., 2022; Ghambi et

al., 2021; Shikika ef al., 2020). A composi¢ao de algumas fontes minerais primarias de Nb e Ta

sdo mostradas na

Tabela 1. Na

Figura 1 ¢ apresentada a distribuicdo global dos depdsitos de minério contendo estes

minerais.

Tabela 1 - Minerais primarios contendo Ta e Nb e composicdes.

Minério Formula quimica geral  Sistema Nb:Os Ta.0s TiO2 Fe.0s MnO SnO:
cristalino (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Columbita  (Fe,Mn)(Nb,Ta).Os Ortorrdmbico  40-75 1-40 0,5-3 10-20 2,6 2
Coltan (Fe,Mn)(Nb,Ta).0s Ortorrdmbico  25-60 20-50 0,5-3 10-20 2,6 2
Tantalita (Fe,Mn)(Nb,Ta).0s Ortorrombico  2-40 42-84  05-3 10-20 2,6 2
Pirocloro (Na,Ca)Nb20s(O,0H,F) Isométrico 40-65 0-2 1-6 0,2 - -
Microlita (Na,Ca) Ta206(O,0H,F) Isométrico 0-7 68-77 - - - -
Euxenita (Y,Ca,Ce,U,Th)(Nb,Ta,Ti).0s Ortorrdmbico 4-47 0-47 - - - -
Struverita (Ti,Ta,Nb,Fe).0s Tetragonal 12-13 12-13  56-57 - - 5
Loparita (Ce,Na,Ca)2(Ti,Nb)20s Isométrico 5-20. 0,5-3. - - - -
Semarskita  (Fe,Ca,U,Y,Ce)2(Nb,Ta).Os Ortorrébmbico  40-55 15-30 - - - -
Tapiolita (Fe,Mn)(Nb,Ta,Ti)0s Tetragonal 8-15 40-85 - - - -
Fergusonita (REE)(Ba,Nb,Ta)O. Tetragonal 14-46 4-43 - 10-20 - -

Fonte: Adaptado de Nete, Purcell e Nel (2009) e Sanchez-Segado et a/ (2015).

Figura 1 - Distribui¢do global dos depositos economicamente importantes de Ta e Nb com os

respectivos minerais principais.
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Fonte: Adaptado de Shikika ez a/ (2021).

A Tabela 2 descreve os principais depositos mundiais de Ta e Nb, bem como as empresas

correspondentes que os exploram.

Tabela 2— Principais depositos mundiais de Ta e Nb.

Depésito Mineradora Pais Tipo Reservas Média Processamento
de (M¢) Percentual de minério
minério (%)
Nb:O Ta.0
5 5
Araxa CBMM Brasil Carbonatito 462 2,48 - Flutuagéo, redugdo
aluminotérmica

Mina de China Brasil Carbonatito 42 1,2 - Flutuagéo, redugdo
Catalao Molybdenum aluminotérmica
Mina de Magris Canada Carbonatito 630 0,42 - Flutuagdo, redugdo
Nicobec Resources Inc. aluminotérmica
Aley Teseko Mines Canada Carbonatito 84 0,5 - Redugio

Ltd.Corp. Aluminotérmica
Minas de Global Australia Pegmatito 68 0,023 0,026 Concentracdo de
Greenbush ~ Advanced minério
es Metais
Minas de Global Australia Pegmatito 28 - 0,042  Concentragao de
Wodgina Advanced minério

Metais
Mina de Grupo Brasil Pegmatito 6 0,009 0,038 Flutuacdo
Volta Metalurgico
Grande Avancgado
Monte Galaxy Australia Pegmatito 10 - 0,015 -
Cattlin Resources Ltd.
Tanco Carbot Canada Pegmatito 2 - 0,22 -

Corporation
Mina de Mineragao Brasil Granito 267 0,22 0,027 Redugao
Pitinga Taboca Alcalino Aluminotérmica
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Mina de Elenilto Mining  Etiopia Pegmatito 116 - 0,02  Concentragao de
Kenticha Tantalita

Tabba Pilabara Australia Pegmatito 0,318 - 0,095 -

Tabba Minerais

Abu Gippsland Ltd.  Egito Granito 32 - 0,027  Flutuagdo

Dabbab

Mina de Ningxia Non- China Granito 75 - 0,025 Concentragao fisica
Yichun ferrous Metais Aluminoso

Fonte: Adaptado de Shikika et al (2021).

3.3 Os recursos minerais de Tantalo-Niobio no Brasil

O nidbio desempenha um papel crucial na industria mundial, com sua produgdo e
consumo intimamente ligados ao desempenho do setor siderurgico, além de impactar
indiretamente os setores automobilistico, aeroespacial e petrolifero. Nesse contexto, o Brasil,
detentor das maiores reservas conhecidas do metal, possui uma posicao estratégica, com o
potencial de influenciar a produgdo e os pregos no mercado global. No entanto, ¢ importante
destacar que o niobio, apesar de sua relevancia, pode ser substituido por outros elementos, como

titanio, vanadio e tantalo, na composi¢ao de superligas.

Entre esses substitutos, o tantalo ¢ o que mais se assemelha ao nidbio em termos de
caracteristicas quimicas, embora seja mais denso, raro e caro. O titanio, por sua vez, destaca-se
por ser o elemento mais abundante dentre os quatro. Esse cendrio cria um paradoxo: embora o
nidbio seja essencial para diversas aplicagdes industriais, pode ser substituido por outros metais
exigindo que o mercado esteja em constante adaptagao, com a busca por inovagdes tecnoldgicas
e novos projetos. Dessa forma, ¢ fundamental que o Brasil, como lider na produgado de niobio,
mantenha-se atento as dinamicas globais e desenvolva estratégias para consolidar e expandir

sua posicao no mercado (Rodriguez et al., 2020).

As empresas responsaveis pela extracao, beneficiamento e comercializagcao do minério,
em parceria com instituigdes de pesquisa e ensino no Brasil e no exterior, seguem em busca de
novos usos ¢ alternativas que possibilitem a redugdo de custos, a diminui¢do do consumo de
combustiveis e o melhor aproveitamento dos recursos de forma ambientalmente sustentdvel

(CBMM, 2017).

As reservas medidas de nidbio (Nb2Os) aprovadas pelo DNPM e contabilizadas,
totalizaram 23.032,4 Ton (ROM -"run-of-mine"), conforme tabela 3.

Tabela 3 — Produgao Nb bruta, beneficiada e comercializada em 2021.

Producao Bruta Producio Beneficiada
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Produto Teor do ) Quantidade
o ROM ) Quanti  Produto Teor o
Minério contido produto _ comercializada
() dade (t) Contido (t) (%)
(¥ (%) )
3 53,81Nb:
NIOBIO 23.032,4 206.283 0,90 NbOs 209.299  112.623 o 208.250
5
Goias 50,40Nb:
. 8.669,1  49.807 0,58 Nb.Os  26.431 13.323 26.431
(pirocloro) Os
Minas Gerais 55,41Nb:
_ 5.500,9 139.979 2,54 Nb.Os 172.346  95.503 170.930
(pirocloro) Os
Amazonas
. 34,34Nb:
(columbita- 7.446,65 15.637 0,21 Nb.Os  9.620 3.304 9.940
tantalita) ’
Rond6nia
. 53,82Nb:
(columbita- 1.416,6 814 0,06 Nb.Os 830 447 o 876
tantalita) ’
Para
. 64,27Nb.
(columbita- 99.500 47 0,05 NbOs 73 47 o 73
tantalita) ’

Fonte: Adaptado de Anuario Mineral Brasileiro (2022).

O Brasil detém as maiores reservas mundiais de nidbio, seguido pelo Canada e Australia.
As principais reservas de Nb no Brasil estdo assim distribuidas conforme Figura 2. Localizagao
das principais reservas minerais brasileiras de Al, Cu, Cr, Sn, Fe, Mn, Nb, Ni, Au, V ¢ Zn

(Cbmm, 2019).

Figura 2 — Localizag¢do das principais reservas minerais brasileiras.
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Araxa- MG (CBMM)

462 Mt de pirocloro (2,5% teor médio de Nb2Os);
560 Mt de fosfato (11,8% de P,Os);

800 mil toneladas de terras raras (13,5% de O3TRy)
Catalao/Ouvidor — GO (NIOBRAS)

35 Mt de pirocloro (1,2% teor médio de Nb2Os);
79 Mt de terras raras (2% O3TR>);

200 Mt de anatasio (10% de TiO»);

120 Mt de fosfatos (10% de P,0Os);

6 Mt vermiculita (14% teor).

Pitinga — AM (Grupo Minsur)

170 mil toneladas de columbita (351t de nidbio metalico), associada a cassiterita.
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e Seis Lagos — AM (superdepdsito de nidbio)

2,9 Bt de minério (2,81% teor de Nb2Os) - 81,4 Mt de Nb2Os contido o que equivale 14x as
atuais reservas existentes no planeta). Estd presente em areas de preservacdo ambiental,

territério indigena (exploragdo inviabilizada).
3.4 Metalurgia dos recursos minerais de Tantalo e Niébio

Na literatura técnico-cientifica, os termos tratamento, beneficiamento e processamento
de minérios sdo frequentemente empregados como sindnimos, conforme apontado por (Hayes,
1993). Essas operacdes t€ém como objetivo modificar caracteristicas fisicas dos minerais como
granulometria, forma ou concentragdo relativa das espécies minerais presentes — sem, contudo,

alterar sua identidade quimica ou estrutural (Hayes, 1993).

As diversas operacdes envolvidas no processamento mineral sdo aplicadas de maneira
integrada e sequencial, com o intuito de maximizar a recuperacdo dos minerais de interesse.

Dentre essas etapas, destacam-se as seguintes:

3.4.1 Pré-Tratamento do Minério

O pré-tratamento de minérios de colombo-tantalita envolve, principalmente, as etapas
de cominuicao (britagem e moagem) e classificacao granulométrica. Essas operacdes visam a
liberagao das fases metalicas, a redu¢dao do tamanho de particula e ao aumento da area
superficial, favorecendo, assim, os processos subsequentes como a calcinagao e a solubilizacao

(Shikika et al., 2020).

Na etapa de britagem, sdo comumente utilizados britadores de mandibulas, impacto ou
rolo, muitas vezes operando em conjunto. A moagem, por sua vez, tem papel crucial na
eficiéncia do processo e no consumo energético, exigindo estudos cuidadosos para sua
otimizacdo. Entre os equipamentos mais usuais estdo os moinhos de bolas, barras, martelo,

discos e moinhos cilindricos (Hayes, 1993).

3.4.2 Recuperacio do Tantalo e Nidbio pelos métodos fisicos

A concentracdo do minério colombo-tantalita (COLTAN) pode ser realizada por
métodos fisicos como separacdo gravimétrica e magnética, os quais possibilitam a separagdo
das fases colombo-tantalita dos minerais acompanhantes (Shikika et al., 2021). A eficiéncia da

separagdo gravimétrica estd diretamente relacionada ao teor de tantalo presente, uma vez que a
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densidade da colombo-tantalita (entre 5,3 e 7,8 g/cm?®) é o principal pardmetro de separagio

(Dutta et al., 2021).

Entretanto, quando os teores de tantalo sdo baixos, a presenca de minerais de densidade
semelhante, como cassiterita e volframita, pode comprometer a eficacia do processo. Nesses
casos, a separacdo magnética pode ser uma alternativa eficiente, ndo apenas para minerais
ferrosos, mas também para colombo-tantalita (Heizmann; Liebetrau, 2017), devido as

diferentes suscetibilidades magnéticas das espécies minerais.

Geralmente, o COLTAN esta associado a minerais uteis como volframita, cassiterita,
ilmenita e rutilo, além de minerais de ganga como magnetita, hematita, muscovita e quartzo.
Dentre esses, colombo-tantalita e volframita sdo paramagnéticos, ao passo que cassiterita,

muscovita e quartzo sao diamagnéticos ou ndo magnéticos.

3.4.3 Flotacao

Para os minérios colombo-tantalita, este processo de recuperagao do tantalo e nidbio
encontra-se em estagios iniciais. Mas para o pirocloro, a flotagdo do Nb,Os ja se realiza em
escala industrial (Burt, 2016). A flotacdo ocorre em pH acido (2,5-3,5), usando um coletor
cationico a base de amina e 4cido oxalico como dispersante (Gibson; Kelebek; Aghamirian,
2015). O pH da polpa ¢ geralmente mantido em 3 usando dispersantes tais como acidos
fluorsilicico, oxalico e cloridrico. Durante o processo, a maioria dos minerais da ganga contidos
no pirocloro sdo lixiviados e removidos. Os concentrados finais deste método sao geralmente

classificados entre 55-65% em (Gibson; Kelebek; Aghamirian, 2015).
3.4.4 Praticas de solubilizacio mais empregadas

Ap0s o pré-tratamento, a matéria-prima normalmente segue para a etapa seguinte, onde
¢ submetida a solubilizagdo com acidos ou alcalinos para separacao Ta e Nb. Posteriormente,
as solugdes produzidas sdo direcionadas para extragdo com solventes e separacdo de complexos

de Ta e Nb, seguido de sua precipitagdo com hidroxidos.

A Figura 3 fornece uma visdo geral dos processos praticados desde o pré-tratamento

com as sequéncias das etapas extrativas metalurgicas como solubilizagao e purificagao.

Figura 3 — Fluxograma com as etapas extrativas metalurgicas, solubilizac¢do e purificagao.
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O é4cido fluoridrico altamente agressivo foi considerado o mais eficiente agente para

solubilizac¢ao de Ta e Nb de minérios de colombo-tantalita (Deblonde et al., 2016; Nete; Purcell,

Nel, 2014).

Foi relatado que um 4cido fluoridrico de 40-48% poderia trazer até¢ 90% de Ta e Nb em

solug¢ao (Agulyanski, 2004). A razao por tras disso € que Nb(V) e Ta(V) sdo altamente soluveis

em meio de flior e prontamente formam complexos distintos dependendo do pH e da

concentracdo do metal.

Os complexos formados, geralmente sdo de dois tipos, conforme as equacdes 1 e 2:

Ta>0Os + HF— TaFs %/ TaF72

Nb,Os + HF — NbFs / NbOFs

(1)
2)

As equacdes 1 e 2 ndo sdo balanceadas (Agulyansky; Travkin, 2004;Zhu; Cheng, 2010). Os

complexos TaFs 2 e NbFs~ sdo os mais desejados devido a sua estabilidade na fase orgénica.

Para obter esses complexos, muitos estudos recomendam que a reacdo seja realizada sob altas

temperaturas (80—100 °C) e com concentragdes elevadas de acido (até 20% HF) (Htwe; Lwin,

2008; Rodriguez et al., 2020; Ungerer et al., 2014).
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As fases resultantes apds a solubilizagdo sdo separadas por filtragdo e os filtrados sdo

submetidos a extragdo por solvente. Mas esse método possui varias desvantagens:

« E apropriado apenas para minérios de tantalo-niébio de alto teor, enquanto para minérios
de baixo teor (tipicamente menos de 20% Ta e 20% Nb) causa problemas praticos
(Berhe et al., 2018; Zhou; Zheng; Zhang, 2005). Uma vez que o acido fluoridrico

dissolve muito da ganga.

e O uso de acido fluoridrico ¢ acompanhado por perdas de massa de cerca de 6 a 7%
devido a volatilizacdo (Ayandra; Adekola, 2012; Berhe et al., 2018; Kabangu; Crouse,
2012).

o Essas emissdes de gases produzidas sao prejudiciais ao meio ambiente, toxicas para os
seres humanos (Shikika ef al., 2021; Nzeh et al., 2022). Corrosivas para equipamentos
industriais (Shikika et al., 2020). Além disso, o processo de solubilizagdo com HF esta
levando a efluentes contendo ions fluoreto que requerem tratamento prévio antes da

disposicao final (Deblonde ef al., 2016; Kabangu; Crouse, 2012; Xiaohui et al., 2009).

Deve-se notar que as fases resultantes apds a solubilizagdo sao separadas por filtragdo e os
filtrados sdo submetidos a extracdo por solvente. As solugdes de solubilizagdo resultantes

podem conter entre 10 e 50 g/ Ta e 15-65 g/LL Nb (Irfan et al., 2018; Purcell ef al., 2018).
3.4.4.2 Outros tipos de lixiviacoes acidas
3.4.4.2.1 Acido Fluoridrico + Acido Sulfiirico

Este processo ¢ baseado em uma mistura de acido fluoridrico dopado por outro acido
mineral forte, o 4cido sulfurico. O 4cido sulfirico diminui a pressdo parcial de HF, reduz as
perdas por volatilizagdo e dessa forma reduz o consumo de 4cido, o que facilita também as
questdes ambientais do processo (Shikika et al., 2020). Os sulfatos nos lixiviados podem ser
eliminados juntamente com os ions de fluor por precipitagdo através de agentes como a cal. A
mistura de HF-H>SO4 também melhora a digestdo de Ta/Nb sobressaindo-se ao uso do HF
apenas (Zhu; Cheng, 2010). Além disso, para minerais ricos em célcio, ¢ preferivel usar o HF-
H>SO4 para manter o célcio na forma de um sulfato de célcio insoluvel. O Esquema de reagao
de solubilizagdo de colombo-tantalita no meio HF-H>SO4 ¢ complexo. Foi notado que o acido
sulfurico provavelmente dissolve ferro e manganés, enquanto o acido fluoridrico converte Ta e

Nb em fluoretos soliveis (Agulyansky, 2004).
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3.4.4.2.2 Solubilizacao usando difluoreto de amoénio fundido

Proposta por Agulyansky (2004) e Kabangu e Crouse (2012) foi baseada na fusdo de

colombo-tantalita com difluoreto de amonio seguido por solubilizacdo em agua.

A principal vantagem do uso de difluoreto de amdnio consiste em que o HF ¢ totalmente
excluido do processo. A quantidade de flior necessaria para a decomposicao da matéria-prima
pode ser calculada e ajustada o mais proéximo possivel do requisito estequiométrico (Kabangu;
Crouse, 2012). O lixiviado resultante apresenta baixa acidez (Agulyansky, 2004; Kabangu;
Crouse, 2012). Dessa forma pode-se usar a extracao por solvente para recuperar o Ta e Nb
dissolvido de forma coletiva ou seletiva. O difluoreto ¢ aproximadamente 70% mais barato,
muito mais seguro, mais facil de manusear e armazenar do que o HF (Cao ef al., 2021). Mas, a

principal desvantagem deste processo sao as emissdes de gases toxicos que contém NH3z e HF.

3.4.5 Solubilizagao alcalina

Sao empregados muitos compostos quimicos, como a soda cdustica, hidroxido de
potassio, carbonato de potassio ou suas misturas. Estes lixiviantes também podem ser usados
em combinagdo com agentes oxidantes, como nitrato de sodio e peroxido de sodio para lixiviar
Ta e Nb de seus minérios (Ayanda; Adekola, 2011). Pode ser realizada por fusdao ou por direta

dissolu¢ao em meio a solugdes alcalinas concentradas:

No caso de fusdo, o processo ¢ combinado com a solubilizacdo usando solugdes
alcalinas diluidas ou agua. O primeiro estadgio ¢ projetado para lixiviar ferro, manganés,
estanho, titanio e silicio e produzir concentrados de columbita e tantalita que sdo entdo
convertidos a Ta e Nb. No entanto, esta rota s6 foi testada em minérios de Ta e Nb de baixo teor

(Nguyen; Lee, 2019).

e A solubilizagdo alcalina direta de colombo-tantalita requer grande quantidade de
reagentes que precisam ser evaporados e reciclados de volta ao sistema (Berhe ef al.,
2018; Wang et al., 2009). A dissolucao dos 6xidos de Ta e Nb em solucdes alcalinas leva
a formagao de complexos de ions hexaniobato e hexatantalato (NbsO19*"e TasO19%). A
taxa de dissolugdo dos elementos dispersos em solu¢do aumenta na seguinte ordem:
Li<Na<K<Rb<Cs (Zhou; Zheng; Zhang, 2005). O mecanismo de solubilizagdo alcalina
de minerais contendo Ta e Nb revelou que quando Nb,Os ou Ta,Os reagem com 6xido

de potéssio, se forma KiNbOs/K3TaOs ou KNbO3/KTaO; (Wang et al., 2010). A
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natureza dos produtos da reagdo depende da razdo molar de K>O para Nb2Os ou TaOs.
Na razdo molar menor ou igual a 1: 1, o produto da reagdo ¢ principalmente KNbO3
(KTa03); quando a razao molar ¢ maior ou igual a 4:3, o principal produto da reacao ¢
KsNbO4 (KsTaO4). Enquanto KNbO3 (ou KTaOs) ¢ insolivel em agua, KzNbO4
(K3TaO4) ¢ hidrolisavel para produzir KsNbsO195e¢ KsTasO19*~ que pode ser lixiviado

pela agua. Essas reacdes ocorrem de acordo com as equagdes 3 ¢ 4:
(Nb,Ta),0s + 6KOH — 2K3(Nb,Ta)O4 + 3H,O 3)
6K;3(Nb,Ta)O4 + (5+n)H20 — Ks(Ta, Nb)sO19nH,0 + 10KO (4)

Sendo assim, a mineralogia e a qualidade dos recursos ditam a escolha da rota de
solubilizacdo e determinam a economia do processo. Embora os varios sistemas de base alcalina
se mostrem eficientes para solubilizagao de Ta e Nb, as abordagens para separar os dois metais

das impurezas que acompanham necessitam ser melhoradas (Wang et al., 2009).

3.5 O processamento pirometalirgico

A pirometalurgia corresponde ao ramo da metalurgia que emprega temperaturas elevadas
— geralmente entre 500 °C e 2000 °C — para transformar ou purificar minérios metalicos. De
acordo com Lee e seus colaboradores (1993), o uso de calor intenso nesse tipo de processo se

justifica principalmente por trés razoes:

o Estabilidade relativa dos compostos: A estabilidade quimica dos metais e seus
compostos varia significativamente com a temperatura, o que permite induzir

transformagdes quimicas e estruturais nas fases presentes;

e Aumento na cinética das reagdes: A elevacao da temperatura intensifica a difusdo e

acelera as reacdes quimicas, reduzindo o tempo necessario para que elas ocorram;

e Facilidade na separacdo de fases: O processamento de fases liquidas e gasosas em
condicdes térmicas elevadas favorece reagdes mais rapidas e facilita a separagdo entre

produtos e impurezas.

Apesar de sua eficdcia, os processos pirometalurgicos sdo frequentemente associados a
geracdo de emissdes atmosféricas. Segundo Li e seus colaboradores (2010), o controle rigoroso
dessas emissdes ¢ imprescindivel, especialmente pela presenca de compostos particulados e

gases toxicos. Ilankoon et al. (2018) acrescentam que, em comparacdo aos Processos
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hidrometalirgicos, os métodos térmicos apresentam como principal desvantagem a necessidade

de sistemas complementares de tratamento de gases.

Elementos como ferro (Fe), cobre (Cu), zinco (Zn), cromo (Cr), estanho (Sn) e manganés
(Mn) s3o comumente extraidos por rotas pirometalirgicas, devido a sua menor reatividade
quimica. A légica subjacente ao processo consiste na aplicacdo de calor para promover a
separacao das fases: os metais valiosos sdo concentrados em uma fase (geralmente fundida),

enquanto as impurezas € a ganga sio segregadas em outra.

A fase gasosa, por sua vez, também pode ser explorada no processo — seja para remover
impurezas volateis indesejadas, seja para recuperar componentes de interesse. Essas

transformagoes térmicas fundamentam as principais técnicas de fusdo e refino metalurgico.

De maneira geral, os processos pirometalurgicos podem ser classificados nas seguintes

categorias:

Calcinagdo: refere-se a decomposicao térmica de compostos, como hidroxidos e
carbonatos metalicos. Exemplos incluem a conversdao de CaCOs em CaO e CO., e de
FeCOs em Fe:0s. Essa etapa pode ser realizada em diversos tipos de reatores, como

fornos de eixo, rotativos ou de leito fluidizado;

o Torrefagdo: abrange reacdes gas-solido, como oxidagdo, reducao, cloragao, sulfatagao e
piro-hidrélise. Um caso classico ¢ a oxidagdo de minérios sulfetados, frequentemente

utilizada na purificacdo de metais nao ferrosos;

e Fusdo (ou fundigdo): envolve reagdes térmicas nas quais pelo menos uma das fases ¢
fundida. Por exemplo, 6xidos metalicos podem ser fundidos na presenca de agentes
redutores, como coque ou carvao vegetal, para a extracdo do metal livre por redugdo

térmica;

e Refino: corresponde a purificagdo do metal obtido, visando a remog¢ao de impurezas
residuais por meio de tratamento térmico. Essa etapa pode ser realizada em diversos
tipos de fornos e, em alguns casos, associada a processos eletroliticos. Quando
exclusivamente térmico, o procedimento ¢ chamado de "refino a fogo". Metais como

niquel e cobalto sdo tradicionalmente processados por essas técnicas.

E importante observar que a maior parte das operacdes pirometalurgicas demanda
suprimento externo de energia para manter as condi¢des térmicas apropriadas. Essa energia

pode ser fornecida pela queima de combustiveis fosseis, por reagdes exotérmicas do proprio
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material processado ou por fontes elétricas. Quando o calor gerado pela propria reacio ¢
suficiente para sustentar o processo sem aporte energético adicional, o sistema ¢ denominado

autdgeno.

3.7 Acido bérico

O 4cido borico (HsBOs) é amplamente utilizado como fonte de B2Os devido a sua baixa
temperatura de fusao (325 °C), excelente fluidez acima de 500 °C e elevada solubilidade em

agua, cuja variagdo depende da temperatura (Navarro; Medall; Others, 1994).
Durante o processo de fusdo, o acido borico se decompde conforme a equacao 5.

2H3;BO; — B20s + 3H,0 (5)

Existem outras fontes de B:0s;, como boérax (Na:B:O;-nH20) e colemanita
(3B203-2Ca0-5H20), contudo, estas requerem temperaturas mais elevadas de fusdo e podem
introduzir simultaneamente outros elementos, como sédio e calcio, influenciando diretamente

a estrutura e as propriedades das misturas (Navarro; Medall; Others, 1994).

O ¢6xido de boro (B:20s) ¢ reconhecido como um eficiente formador de rede vitrea,
desempenhando papel estrutural crucial em vidros. Apesar de sua utilidade, sua elevada
higroscopicidade e solubilidade em dgua limitam sua aplicacao isolada. Portanto, ¢ comum sua
combinacao com outros 0xidos para aumentar a durabilidade da rede vitrea e a estabilidade
quimica do material, especialmente quando exposto a ambientes midos ou agressivos
(Navarro; Medall; Others, 1994). Em formulagdes industriais, o B2Os ¢ utilizado tanto como
formador de rede quanto como fundente, contribuindo para a redugao da viscosidade da silica

fundida, acelerando o processo de fusdo (Carvalho, 2019).

O boro pode assumir diferentes estados de coordenagdo, alternando entre unidades
triangulares (BOs) e tetraédricas (BO4). A presenca de 6xidos modificadores da rede, como
Na:0, Li:O, CaO e BaO, influencia diretamente essa conversao. Em concentragdes crescentes
desses 0xidos, ha uma tendéncia a formacao de BOa., mais estavel, o que fortalece a estrutura
da rede (Nascimento, 2000). Quando a propor¢ao molar de 6xidos modificadores alcanca cerca
de 30%, observa-se um aumento expressivo na quantidade de unidades BOa. Esse
comportamento resulta em propriedades como maior resisténcia mecanica e térmica, menor
dilatagdo térmica e maior resisténcia quimica — fendmeno conhecido como "Anomalia Bérica"

(Navarro; Medall; Others, 1994).
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Estudos utilizando espectroscopia de ressondncia magnética nuclear (RMN) do boro,
especialmente com experimentos de duplo quantum (2Q-1Q), demonstraram que liga¢des do
tipo BOs—0O—BO4 sdo abundantes, em varias composigdes, especialmente na presenca de cations
modificadores com alto poder polarizante, como Li* e Mg?**, contribuindo para a formacao de
redes tridimensionais mais densas e conectadas, contradizendo a antiga "regra de evitacao
BO4", conceito estrutural classico proposto nas décadas de 1960-1970 (Lv et al., 2023). Esses
achados mostram que a formacdo de estruturas tridimensionais mais densas e interligadas

depende significativamente da composi¢ao e da natureza dos cations modificadores

A chamada “regra de evitagdo do boro” foi proposta nos modelos estruturais e postulava
que as ligacdes do tipo BO+—~0O-BOs seriam energeticamente desfavorecidas, de modo que
unidades tetraédricas de boro tenderiam a se conectar apenas a estruturas triangulares BOs ou a
tetraedros de silicio, mas ndao entre si. Essa hipdtese se apoiava em observagdes
espectroscopicas iniciais € na suposi¢cdo de que a baixa carga nuclear e o carater covalente do
boro dificultariam a formacdo de redes extensas compostas por tetraedros BO4 interligados
(Moncke et al., 2015; Yu; Stevensson; Eden, 201 8). Contudo, nas ultimas décadas, avangos em
RMN de estado solido e em técnicas de simulagdo computacional mostraram que a regra ndo ¢
universal. Assim, a antiga regra de evitacdo do boro deve ser entendida mais como uma
tendéncia observada em determinados sistemas vitreos do que como um principio estrutural

universal.

Esses avangos cientificos reforcam, expandem e, em certos casos, reformulam os
conceitos classicos estabelecidos por Vogel (1994), que apresentava uma abordagem mais
qualitativa sobre a estrutura dos vidros. A integracdo entre as técnicas experimentais RMN,
computacionais (MD) e teodricas, tem possibilitado o design racional de vidros com
propriedades ajustadas para aplicagcdes especificas, especialmente no contexto de vidros
borossilicatados utilizados em ambientes extremos, optoeletronica e processos nucleares

(Bertani et al., 2022; Sundararaman et al., 2020).

3.8 Carbonato de Soédio

O carbonato de s6dio (Na2COs), também conhecido como barrilha, ¢ um sal alcalino
amplamente utilizado na industria quimica e de materiais. Apresenta-se como um s6lido branco,
soluvel em agua, com propriedades alcalinizantes. E classificado como uma base fraca e atua

como um fundente em diversos processos térmicos. Devido a sua versatilidade, o carbonato de
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sodio desempenha papéis fundamentais tanto na formulagdo de vidros quanto em processos

hidrometalurgicos de extracdo e purificacdo de metais.

O carbonato de sodio, cujo ponto de fusdo ¢ de 851°C conhecido como matéria-prima
que introduz o 6xido de s6dio denominado 6xido modificador da rede, pois ocupa os intersticios
da mesma, enfraquecendo as ligagdes (diminuindo, portanto, a energia necessaria para rompé-

las), desta forma atuando como fundente

O Na2CO:s ¢ utilizado principalmente como fundente, seu ponto de fusdo ¢ de 851°C.
Sua fun¢do ¢ reduzir a temperatura de fusdo da silica (Si0:), facilitando o processo de fusdo e
promovendo a formacao de uma fase liquida a temperaturas mais baixas. Ao ser aquecido, o
carbonato de sodio se decompde liberando CO: e formando 6xido de s6dio (Naz20), que se
incorpora a rede vitrea. O Na:O atua como um modificador de rede, quebrando ligacdes Si—O—
Si e formando unidades nao ligadas (NBOs — non-bridging oxygens), o que reduz a viscosidade
e melhora a trabalhabilidade do vidro (Vogel, 1994). Em composicdes borossilicatadas, sua
interagao com o B20s também contribui para estabilizar a rede vitrea, ajustando propriedades

como resisténcia quimica e coeficiente de expansao térmica (Rawson, 1980).

Ja na hidrometalurgia, o carbonato de s6dio ¢ amplamente empregado como agente
alcalinizante em processos de fusao alcalina, solubilizagdo e precipitacao seletiva. Em sistemas
de fusdo, por exemplo, ele reage com minérios contendo 6xidos ou silicatos de nidbio, tantalo,
vanadio, entre outros, formando sais soliveis como metaniobato ou metavanadato de sodio.
Essa reagao ocorre geralmente entre 800°C e 1000°C, permitindo a conversdao de fases
metdlicas refratdrias em compostos soliveis em agua, os quais podem posteriormente ser

separados por filtracao e purificagdo (Liu et al., 2022; Ma et al., 2024).

Além disso, em etapas de solubiliza¢do alcalina, o Na.COs pode ser usado para manter
o pH basico da solugdo, favorecendo a solubilizagdo de determinados metais sob forma de
complexos de carbonato ou hidroxicarbonato. Esse mecanismo € particularmente util na
extracdo de uranio, vanadio, molibdénio e terras raras, onde a seletividade da solubilizagdao pode
ser ajustada pelo controle da alcalinidade e da presenca de complexantes (Liu et al., 2022; Ma

et al., 2024).

Por fim, o uso de carbonato de s6dio também esta associado a precipitacdo de metais,
pois ele fornece ions carbonato e hidroxila que reagem com cétions metalicos, resultando na

formacdo de sais pouco soluveis, como carbonatos ou hidroxidos metélicos. Isso o torna uma
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opgdo viavel e menos agressiva ambientalmente em relacdo a outras bases fortes, como o
hidroxido de s6dio (NaOH), especialmente quando se busca um controle mais moderado do pH

ou menor agressividade ao sistema.
3.9 Carbonato de guanidina

O carbonato de guanidina [(NH2):2CNH-H2COs] é um sal organico branco, altamente
solavel em agua, obtido geralmente pela reacdo entre guanidina e 4cido carbdnico. Essa
substancia apresenta carater basico forte devido a presenca de grupos amino, sendo
frequentemente utilizada como agente precipitante ou complexante em processos quimicos €
metalirgicos. Seu interesse crescente em processos hidrometalirgicos, especialmente na
recuperacgao seletiva de metais como nidbio, tantalo e terras raras, se deve a sua capacidade de
formar complexos pouco soliveis com certos ions metalicos em solugdes aquosas acidas ou

neutras (Melo et al., 2014).

Nos processos de solubilizacdo e precipitacao seletiva, o carbonato de guanidina atua
promovendo a formacao de precipitados com metais especificos, como Nb** e Ta*", de acordo
com a Equacao genérica 6 formando de hidroxidos ou sais mistos, reduzindo sua solubilidade
e facilitando sua separacao do meio liquido (Pope, 1983). Isso se mostra vantajoso em sistemas
onde o uso de bases inorganicas tradicionais (como NaOH ou NH4sOH) pode gerar precipitados
menos seletivos ou co-precipitagdes indesejadas (Kumar et al., 2020). O uso de guanidinas,
nesse contexto, favorece a seletividade da precipitagao e melhora a pureza dos produtos finais,

contribuindo para uma rota mais eficiente de purificagao.
8 [C(NH2)3H]" + [Ta6019]8" — ([C(NH2)3H]8)[Ta6019] (s) (6)

Além disso, por apresentar estabilidade em solucdes aquosas e baixa toxicidade
comparada a outros agentes precipitantes organicos, o carbonato de guanidina ¢ uma alternativa
promissora para rotas mais sustentdveis na recuperacdo de metais estratégicos. Em estudos
recentes, sua aplicacdo mostrou eficiéncia na separagdo de nidbio e tintalo provenientes de
solucdes lixiviadas de columbita-tantalita, promovendo a precipitacdo seletiva do nidbio sob

condi¢des controladas de pH e temperatura (Zhu; Cheng, 2011).

O controle do pH e da temperatura ¢ fundamental para otimizar a eficiéncia do processo,
pois o carbonato de guanidina também atua como tampao, estabilizando o meio reacional.

Assim, além de favorecer a precipitagcdo, contribui para evitar variagdes bruscas de pH que
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comprometeriam a seletividade do sistema. Em linhas gerais, sua aplicagdo visa ndo apenas a
recuperagdo de metais de interesse, mas também a purificagdo de solugdes residuais, ampliando
seu potencial para a economia circular e o reaproveitamento de residuos industriais contendo

metais de alto valor agregado (Weberg et al., 2022).
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A Tabela 4 apresenta as etapas e as atividades que foram desenvolvidas neste trabalho.

Tabela 4 - Etapas e atividades realizadas no desenvolvimento experimental.

Etapas

Atividades

4.1) Obtencao das matérias-primas

4.2) Testes Preliminares de Fus@o.

4.3) Rota de Extra¢io do Oxido de
Nidbio

4.3.1) Escolha da formulagdo com
melhor resultado em termos de

solubilidade em agua

4.3.2) Fusao Alcalina

4.3.3) Separagdo Magnética

4.3.4) Solubiliza¢ao em agua

-Columbita, Carbonato de Sodio, Acido Borico, Albita

-Formulagdes preliminares: Foram realizadas 6 formulagdes
objetivando material solivel em agua, com o 6xido de nidbio

disperso;

-Caracterizagdo:fisica (granulometria); quimica (Fluorescéncia de

Raios-X (FRX)); além da Difrag¢do de Raios-X (DRX);

-Aplicagdo das regras basicas para formulacdo de materiais vitreos
com base na relagdo de seus oxidos acidos (formadores de rede

vitrea) e basicos (modificadores de rede vitrea);

Fig 13 - Fluxograma das etapas a serem realizadas para obtenc¢do

do oxido de nidbio.

-Planejamento Experimental de misturas com o melhor resultado
das formulagdes preliminares empregando o software statistica 14
versdo Trial. Optou-se pelo modelo estatistico com 3 fatores e 4

centroides;
-Diagrama de fases binario ((Na,O - B,03);
-Analises DSC

- A temperatura adotada nesta etapa foi corrigida a partir das
analises térmicas de DSC. A fusio foi realizada a 900°C. O tempo

de patamar foi de 60 min.

-Utilizou-se o método de determinac@o de materiais magnéticos em

matérias primas com ima de 7000 Gauss.

- Foi efetuada nas formulagdes que apresentaram maior potencial

de extragdo de nidbio no material ndo magnético.

- Para isso, foi elaborada uma programagédo experimental 2°+2, com

trés variaveis e dois pontos centrais.
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- Para as composig¢des passantes no filtro(filtrado) foi adicionado

carbonato de guanidina para precipitar o Nb2Os.

- O percentual de guanidina adicionado nas composi¢des foi

mantido de forma proporcional a literatura:
(15g/L — 20g de guanidina)

- Foi realizada a caracterizagdo por ICP-OES das amostras

passantes no filtro e retidas, bem como DRX das mesmas.

4.3.5) Calcinagdo dos melhores - Caracterizagdo: Quimica (Fluorescéncia de Raios-X (FRX)); além

resultados. da Difragdo de Raios-X (DRX).

- Obtencgédo do 6xido de nidbio e/ou tantalo.

Fonte: Do autor (2025).

4.1 Obtencio das matérias-primas

4.1.1 Columbita

A columbita empregada neste estudo foi obtida por meio de fornecimento direto de uma
empresa localizada na regido de Criciima. Para garantir a precisdo das andlises ¢ a adequada
compreensao das propriedades do minério, foram realizadas diversas etapas de caracterizagao,

descritas a seguir.

4.1.1.1 Analise de tamanho de particula

A granulometria da columbita foi determinada por difracdo a laser utilizando o
equipamento CILAS 1064 Liquido. A andlise foi realizada em meio aquoso (4gua como meio
liquido) na modalidade via iimida, abrangendo uma faixa granulométrica de 0,04 a 500 pm.

Nao foi utilizado nenhum agente dispersante para evitar alteracdes no tamanho das particulas.

4.1.1.2 Analise Quimica e Mineralogica

As analises quimicas e mineraldgicas foram conduzidas no Centro Regional para o
Desenvolvimento Tecnologico e Inovagdo (CRTI) da Universidade Federal de Goids (UFQG),

em Goidnia, Brasil. As técnicas empregadas foram:
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e Fluorescéncia de Raios X (FRX): A andlise dos principais 6xidos presentes no minério
foirealizada com o espectrometro (Rigaku ZSX Primus IV), equipado com tubo de rodio
(Rh). Os elementos analisados incluiram SiO:, TiO2, ALOs, Fe20s, MnO, P20s, Nb2Os,
Sn0O:, Ta20s, ZrO: e ThO:. A calibragdo do equipamento foi feita com curvas geradas a
partir de padrdes naturais certificados, compostos por rochas e minerais. Os resultados

foram apresentados em porcentagem (%) de massa, base umida.

e Espectrometria de Massas com Plasma Indutivamente Acoplado (/CP-MS): Para a
determinacdo de elementos-trago, como Se, V, Cr, Co, Ni, Cu, Zn, Sr, Y, Mo, Cs, Ba,
La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, W e U, utilizou-se o
equipamento Perkin Elmer NexION 350D. As condi¢des operacionais incluiram uma
poténcia de plasma de 1500 W, fluxo de argonio de 15 L/min e fluxo de gés nebulizador
de 1,2 mL/min. A calibragdo seguiu o padrao de rochas e minerais naturais certificados.

Os resultados foram expressos em partes por milhdo (ppm), também em base umida.

4.1.1.3 Difracao de Raios X (DRX)

A analise mineralogica qualitativa do minério de columbita foi realizada por difracao de
raios X (Rigaku Miniflex 300), com radiagdo Cu Ka (A = 1,5418 A). As condi¢des foram: 30
kV de voltagem, 8 mA de corrente, varredura angular de 10° a 80° em 20, com passo de 0,02°
e tempo de passo de 5 segundos. Essa técnica permitiu a identificagdo dos principais minerais

presentes no minério.

4.1.1.4 Analise Térmica (DSC)

A caracterizagdo térmica da columbita foi realizada por Calorimetria Exploratoria
Diferencial (DSC) (Netzsch). O experimento foi conduzido na faixa de temperatura entre 35°C
e 1000°C, com uma taxa de aquecimento constante de 10°C/min. A analise ocorreu sob
atmosfera inerte, com fluxo continuo de nitrogénio a 50 mL/min, visando evitar reagdes de

oxidagdo durante o aquecimento.
4.1.2 Caracterizacao do Carbonato de sddio, Acido bérico, Albita

O Carbonato de s6dio, Acido borico, Albita, também foram fornecidos por empresas da
regido de Criciuma, com as especificacdes apresentadas na Tabela 5, tabela 6 e Error!

Reference source not found. respectivamente.

Tabela 5 - Andlise quimica do Carbonato de Sodio.



Analise Especificacio Lote: BSC0122-004

Quantidade %

Aspecto Soélido fino branco Conforme
Pureza (%) Min. 99,00 99,70
Cloretos (%) Max. 0,2 0,2

Ferro como Fe;O;  Max. 0,005 0,003

(%)

Insoluveis (%) Max. 0,04 0,02
Sulfatos (%) Max. 0,05 0,01
Densidade 950 — 1150 Conforme

aparente (g/cm?)

Fonte: Adaptado de Omega e Cristal (2025).

Tabela 6 - Analise quimica do Acido Borico.

Acido borico

Oxido bérico (B,03) 56,3%
Boro (B) 17,5%
Cloretos (C1 18 ppm
Sulfatos (SO4) 331 ppm
Ferro (Fe) 3 ppm

Fonte: Adaptado de Omega e Cristal (2025).

4.2 Testes preliminares de fusdo

4.2.1 Determinaciao das composicoes com melhores resultados de solubilidade em agua
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Foram formuladas 6 composi¢des contendo columbita, 6xido de boro, carbonato de
sodio e albita, conforme a Tabela . Adotou-se a seguinte nomenclatura: C indica a columbita,
Na representa o 6xido de sodio, B € o 6xido de boro e a letra A indica a albita. Os nimeros
subscritos indicam o teor, em massa, de cada componente da formulagdo. Por exemplo, a
formulacao 25C25Na50B indica que a mistura contém 25% de columbita, 25% carbonato de

sodio e 50% de acido borico.

A partir das formulagdes, foi realizado, um balanceamento estequiométrico das
composi¢des, com intuito de encontrar entre as mesmas, uma composi¢ao soluvel em agua, para
realizar as fusdes (tabela 8). Utilizou-se nesta analise, duas regras (Navarro; Medall; Others,

1994):

e Arelagdo entre 6xidos acidos (formadores de rede) e 6xidos basicos (modificadores de
rede) deve estar compreendido entre 1:1 a 1:3n (6xidos acidos) / n (6xidos basicos) = X,

onde 1<x < 3;

e O grupo de 6xidos basicos ndo devera ser formado exclusivamente por 6xidos alcalinos,

Jj& que neste caso, a composi¢ao formada se solubiliza facilmente em agua.

Tabela 7 - Formulagdes adotadas nos testes preliminares.

Formulacoes
Matérias

primas 25C25NaS0B 30CONa70B 10C20Na70B 10C10Na70B10A 10C40NaS0B 10C70Na20B

Acido 50 70 70 70 50 20
Borico

Carbonato de 25 - 20 10 40 70
Saodio

(#75pm)

Albita - - - 10 - -
(#75pm)

Columbita 25 30 10 10 10 10
(425<0

<300um)

n o6xido 1,76 24,5 2,79 2,79 1,03 0,25
acido/n

oxido

basicos=x

Em que: 1<

x <3; se for<

1=Solubiliza;

se for >3 =

Aumenta

Temperatura

Fusao

Fonte: Autor (2025).
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4.2.2 Determinacio da temperatura x tempo de patamar de fusio

Nesta etapa, partindo-se da formulagdo pré-determinada da etapa 4.2.1 foram feitos
testes de fusdo em um forno tipo pogo a fim de verificar quais seriam as melhores condigdes

(temperatura x tempo) de fusdo.

Foi inserido pela tampa na parte de cima do forno, um termopar tipo k (pode ser visto
na figura 14), com faixa de operagao de -200°C a 1250°C, com uma margem de erro de escala
de aproximadamente 0,75% do valor medido, com sonda tipo juncao de transicdo moldada para
alta temperatura (Omega). Desta forma foi aferido a temperatura real dentro do forno (cadinho).
O termopar foi posicionado a uma distancia de 7 cm acima do total da amostra no cadinho para
fusdo, no centro do cadinho, sem encostar nas laterais do mesmo.

Na primeira fusao foi adotada a temperatura de 860°C, partindo da temperatura de 30°C
até 860°C, com uma taxa de aquecimento de 10°C/min. O primeiro tempo de patamar estudado
foi de 30 min. Neste momento, as observagdes visuais a fim de verificar o tempo de
escorrimento do material fundido, foram adotadas. Se a fusdo ndo apresentasse taxa de
escoamento suficiente para ser vazada do forno, um aumento de 30 min no patamar de
temperatura era adotado. O equipamento utilizado para a medida da taxa de escoamento, foram
leituras visuais do escorrimento com a determinagdo do tempo em segundos utilizando o
cronometro (Herweg 8910). Apos os testes, o forno basculante era vertido e o liquido era vazado
em um recipiente contendo dgua a temperatura ambiente, sob agitagdo a ar comprimido (0,5 bar
de pressao), visando obter um resfriamento brusco com o menor respingo possivel. O processo
de fusdo ocorreu em forno elétrico tipo pogo (Jung LF0421310007), que pode ser visto na
Figura 04.

Figura 4 - Forno pogo basculante utilizado para a etapa de fusoes.
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Fonte: Autor (2025).

4.2.3 Caracterizacao dos produtos da fusiao preliminar

Apos o processo de resfriamento brusco, em dgua, todo o material obtido foi colocado
sob agitacdo em 300 rpm por 30min em agitador de laboratorio (CT054) com hélice de inox
304, visando solubilizar as fases contendo o nidbio. Apos, foi realizada filtragem a vacuo de
todo o contetdo visando separar a fase solida (ndo soluvel) e a fase liquida (solavel em agua).
Utilizou-se filtragem a vécuo e filtros (Nalgon, referéncia 3552), diametro 11cm e teor de cinza
de 0,00007g. O material retido no filtro foi seco em uma estufa a 150°C por 24h, sendo em
seguida desagregado com auxilio de um almofariz e pistilo até que todo o material passasse na
peneira de malha de 75um. J4 o material passante pelo filtro foi seco em chapa aquecedora a
150°C. Apds, o so6lido obtido foi cominuido manualmente em um almofariz e pistilo até que
todas as particulas passaram na peneira de malha de 75um. Apds a secagem, os materiais retidos
e passantes foram analisados por analise quimica via ICP-OES, difracdo de raios x nas mesmas

condi¢des adotadas no item 4.1.

4.3 Rota de extracao do 6xido de niébio
A figura 05 demonstra a rota elaborada para a extragdo do 6xido de nidbio da columbita.

Figura 5 — Fluxograma das etapas a serem realizadas para obteng@o dos 6xidos de niobio.
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N
Matérias primas
J
~
Caracterizagdo da columbita
Determinacdo das )

composi¢ées com melhores
resultados de solubilidade em
agua

Testes preliminares

Determinagdo da temperatura
x tempo de patamar de fusdo

A

L Fusao
Caracterizagdo dos produtos

da fusdo preliminar

A

Escolha da formulagdo Separacdo magnética

)

Precipitagdo com carbonato
de guanidina

A R

Calcinagao

|
|
|
|
|

Fonte: Autor (2025).

4.3.1 Formulacoes

Para entender como diferentes composi¢des interagem e maximizar o conhecimento
com o menor nimero de experimentos possivel, foi utilizado o planejamento experimental de

misturas, de maneira que se possa investigar como uma resposta especifica ¢ afetada por
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diferentes proporgdes dos componentes em estudo. Desta forma, o objetivo foi encontrar as
proporgdes de 6xido de boro e 6xido de sddio para extrair o maximo de 6xido de nidbio da

columbita por meio da rota proposta.

A partir do diagrama de fases binario (Na2O - B;03) apresentado na Figura , foram
determinados dois pontos (a € b) como limitantes das composi¢cdes que foram estudadas. O
ponto “a” foi definido a partir dos testes preliminares, sendo este a relagdo entre 6xido de sdédio
e 6xido de boro da formulagao 10C70Na20B. Lembrando que esta relagao foi obtida levando-

se em conta o seguinte:

O 4cido borico funde a 325°C, mas € fluido a partir de 500°C, fundamental para
molhamento das particulas nos mecanismos de sinterizacao do pd, sendo que participa com

56% de B»0s3, o restante forma agua, liberado na reagdo, conforme equagao 6:

2H3B0; —B;0; + H,0 (6)

O carbonato de s6dio funde a 851°C, participando com 58% de Na>O o restante forma

CO2 liberado na reagao, conforme equagao 7:

Na;CO5 — Na,0 + CO, (7)

Chama-se a atengao que o teor de 6xido de sodio e 6xido de boro do diagrama da Figura
¢ apresentado em fragdao molar. Ja o ponto “b” foi escolhido por apresentar um ponto eutético,
proximo a temperatura que buscavamos, 900°C justificado pela tentativa de obter um processo

com menor ponto de fusdo, o que € interessante do ponto de vista industrial.

Figura 06 - Diagrama Na>O-B,03 com identificagdo das composi¢des. Ponto a) Limite

minimo de B>O3 nas formulagdes; Ponto b) limite maximo de B>O3 nas formulagdes.
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Fonte: Adaptado de Wang, Yu e Liu (2003).

A quantidade de columbita nas formulacdes foi estipulada entre 10% a 20%, em peso.
As formulagdes da tabela 10 foram definidas com auxilio do software estatistico (Statistica 14
versao Trial), visando determinar a influéncia do 6xido de boro e 6xido de sodio na extragao
do 6xido de nidbio do minério columbita. Optou-se pelo modelo estatistico com 3 fatores e 4

centroides.

As formulagdes foram encaminhadas para andlise de DSC visando determinar a
temperatura de fusdo das formulagdes, visto que, com alteragao da composi¢ao quimica altera
a temperatura de fusdo. Os testes foram realizados em uma termobalanca (Netzsch, 449F3,
Jupiter), entre 35°C a 1200°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min e atmosfera de ar sintético

de 50 mL/min.

4.3.2 Fusao
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A etapa de fusdo foi realizada a fim de extrair o 6xido de nidbio por meio da fusdo das
formulac¢des contendo o Na;O e B>Os. Investigou-se também a influéncia desses 6xidos sobre

a solubiliza¢do alcalina.

Esta etapa foi realizada com o mesmo forno descrito na secdo 4.2.2. A temperatura
adotada nesta etapa foi corrigida a partir das analises térmicas de DSC. A fusdo foi realizada a
900°C visto que foi a menor temperatura que permitia a fusdo de todas as misturas. O tempo de

patamar foi de 60 min determinado nos testes de fusdo preliminar.

Apds a fusdo alcalina, o liquido foi vertido em um recipiente contendo 0,6 L de dgua a

fim de promover um resfriamento rapido.

Se o resfriamento fosse realizado lentamente, a viscosidade do fundido (das
formulagdes), aumentaria drasticamente dificultando a mobilidade dos constituintes e com isto,

o material ndo escorreria, permanecendo preso (solidificado) no cadinho de fusdo do forno.
4.3.3 Separacao Magnética

Ap6s o resfriamento em agua, o produto obtido (ainda no meio liquido) foi encaminhado
para a etapa de separacdo magnética. Esta etapa visa separar as fases magnéticas formada
durante a solubilizagdo alcalina. O aparato para a separagao magnética pode ser visto na Figura

07 - Método de determinacdo (quantificagdo) de materiais magnéticos em matérias primas.

Figura 07 - Método de determinacdo (quantificagdo) de materiais magnéticos em matérias

primas.

Fonte: Autor (2025).
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Inicialmente o volume do material vindo da solubilizacdo alcalina foi corrigido para 3L
de dgua. Em seguida, iniciou-se o processo de agitacdo com uma rotagdo de 1500 rpm por 2
min com o objetivo de manter o material em suspensdo. Apds, a velocidade de agitacdo foi
diminuida para entre 1290 a 1300 rpm, por um periodo de 10 min. Esta diminui¢do na
velocidade de agitagdo foi feita para que ndo haja decantagdo da amostra e nem o arraste do
material ja aderido ao ima. Em seguida, um ima de 7000 Gauss foi introduzido no liquido, sob
agitacdo constante. A cada 5 minutos o ima era retirado e o material magnético era removido,
visando melhorar o processo de separacao magnética. O processo era finalizado quando ndo se

observava materiais magnéticos aderidos ao ima.

A separagdao magnética da columbita foi realizada com uma massa de minério de 300g.

Os demais parametros foram idénticos ao descrito anteriormente.
O percentual de materiais magnéticos foi calculado por meio da equacao 9:
%M = (P{/P1) x100 9)
Em que:
%M = magnético (%)
Pf= Massa material magnético (retido do ima)
Pi= Massa da amostra inicial

Os produtos magnéticos e ndo magnéticos foram secos com auxilio de uma chapa
aquecedora a 150°C. Em seguida, estes foram caracterizados por ICP-OES, (Agilent, 710), para
determinar os teores de niobio e tantalo. Para isso, 0,5 g da amostra foi digerida, em um forno
microondas, utilizando 4 mL de acido nitrico (PA) e 2 mL de acido fluoridrico (PA). Apos a
digestdo foiacrescentado 6 mL de 4cido borico saturado, e realizada a filtragem com filtro faixa

branca. Por fim, a amostra foi avolumada para 100 mL e encaminhada para a analise quimica.

Também foi realizada a caracterizagdo por meio de difracdo de raios X, utilizando o
equipamento Rigaku (miniflex 300) com radiagdo de cobre Kalfa, (lambda=1,5418 angstron),
poténcia de 30 kV e 8 mA. As analises foram realizadas entre 10 a 80°, com passo de 0,02° e

tempo de passo 5 segundos.

4.3.4 Solubilizacio em agua
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A solubilizagdo em agua foi efetuada para as formulacdes que apresentaram maior
potencial de extragcdo de nidbio, ou seja, que apos a andlise quimica tenham apresentado maior

teor de nidbio no material ndo magnético.

Para esta etapa foi realizada a cominui¢do manualmente do material ndo-magnético seco

para obter uma granulometria passante na malha de 75um (Shikika et al., 2020).

Foram estudados nesta etapa as variaveis temperatura, tempo e razdo so6lido/liquido
sobre o processo de solubilizagdo em dgua do nidbio. Para isso, foi elaborada uma programagao
experimental 2°+2, com trés variaveis e dois pontos centrais. A faixa de temperatura adotada na
programacao experimental foi de 30 a 80°C. J4 o tempo variou entre 1 ¢ 3 horas. Por fim, a

razdo solido/liquido foi entre 1/10 a 1/50 g/mL (Anes, 2023; Oliveira, 2022). A

Tabela 7 mostra a relacdo das variaveis para cada teste decorrente da programacao

experimental. Na andlise estatistica adotou-se significancia de 95%.

Adotou-se a seguinte nomenclatura: T indica a temperatura, Te representa o tempo € a
R indica a relagao solido/liquido. Os nimeros subscritos indicam os valores de cada parametro.
Por exemplo, o teste T30Te1R1:10 indica que a temperatura foi de 30°C, com tempo de 1 hora

e razao solido/liquido de 1:10 (g/mL).

Tabela 7 - Programagao experimental 2°+2 elaborada para investigar o processo de

solubiliza¢ao em agua do nidbio dos produtos obtidos na solubilizacao alcalina.

Testes Temperatura Tempo Razao S/L
O (horas) (g/mL)
T30TelR1:10 30 1 1: 10
T30Te3R1:10 30 3 1: 10
T80TelR1:10 80 1 1: 10
T80Te3R1:10 80 3 1: 10
T30TelR1:50 30 1 1: 50
T30Te3R1:50 30 3 1: 50

T80TelR1:50 80 1 1: 50
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T80Te3R1:50 80 3 1: 50
T55Te2R1:30 55 2 1: 30
T55Te2R1:30 55 2 1: 30

Fonte: Autor (2025).

Ap0s o fim de cada teste foi realizada a filtragem a vacuo, com o uso de um filtro de
papel faixa azul, filtragem lenta, marca Nalgon, didmetro 11cm, porosidade 2um. Os materiais
passantes e retidos foram secos em chapa aquecedora a 150°C, e encaminhados para
caracterizados por ICP-OES (modelo 710 da Agilent), para determinar os teores de nidbio e
tantalo em cada produto. Para a leitura no ICP-OES das amostras so6lidas, retidas no filtro, foi
pesado 0,5 g da amostra solida acrescentado 20mL de acido nitrico 65%, aquecido em chapa
aquecedora entre 100°C a 130°C por 30min. Em seguida foi acrescentado 10mL de acido
cloridrico 37% e levado a chapa aquecedora por 2h. Apds, foiresfriado a temperatura ambiente,
o material foi avolumado para 100mL, sendo apds filtrado a vdcuo com papel filtro faixa branca,
grade EXPDRQNM, CAT N° 99-292-125 qualitativo, anel duplo, circular, 12,5¢cm marca
J.Prolab.

Também foi realizada a caracterizagdo por meio de difracdo de raios X, utilizando o
equipamento Rigaku (miniflex 300) com radiacdo de cobre Ka, (A=1,5418 A), poténcia de 30
kV e 8 mA. As analises foram realizadas entre 10 a 80°, com passo de 0,02° e tempo de passo

5 segundos.

4.3.5 Calcinacao

Ap0s o processo de solubilizacdo em agua, o licor de solubilizagdo foi processado para
recuperar niobio (Nb) e tantalo (Ta). A recuperagdao desses metais foi realizada através da

precipitagdo usando o sal de carbonato de guanidina, conforme a Equacdo 10.
(Ta,Nb)60198'(aq) + 8C(NH2)s+(aq) — (C(NHz2)3)s(Ta,Nb)sO1s(s) (
(Ta,Nb)60198'(aq) + 8C(NH2)s+(aq) — (C(NHz)3)s(Ta,Nb)sO1s(s) (11)

Nesta etapa, as precipitagdes foram realizadas nas amostras 20C69,5Nal0,5B e
20C68Nal2B, que apresentaram os maiores teores de nidbio nas analises quimicas conforme

tabela 15. Com base em estudos de Habinshuti et a/. (2020), a precipitagdo ocorreu utilizando
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para cada formulagdo, a seguinte relagdo: 15,0g de amostra, diluidas em 1L de 4gua, sob
agitacdo de 900rpm por 30min. Como agente de precipitagdo 20,0 g de sal de carbonato de

guanidina para esta relagdo para cada formulagdo, mantendo a mesma agitagao e tempo.

O precipitado foi separado da fragdo liquida por filtracdo a vécuo, filtro faixa azul,
filtragem lenta N° 3552, diametro de poro de 2 microns, papel filtro didmetro 11,0cm, marca
Nalgon e seco em estufa a 100°C. Esse precipitado de Nb-Ta-guanidina, apos ser seco, foi
analisado usando técnicas como ICP-OES e DRX. O processo de calcinagdo seguiu a
metodologia proposta por Nandiyanto et al. (2020). O material retido no filtro foi calcinado em
forno elétrico tipo forno de queima rapida (Fortelab MC 1200/450) até 900 °C durante 60 min,
com taxa de aquecimento de 15 °C/min. Apés o processo de calcinacdo foi realizada a
caracterizacao por meio de analise quimica por ICP-OES, DRX e MEV a fim de determinar as

fases e pureza dos 6xidos obtidos.

A precipitagdo com sal de guanidina e sua respectiva filtragem ¢ apresentada na figura

14.

Figura 6 - Produtos obtidos na etapa de precipitacdo com sal de guanidina.

Fonte: Autor (2025).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Caracterizacao do minério
A

Tabela 8 mostra que o minério columbita, usado neste estudo, apresenta 56,80% de
Niodbio, 13,07% de Tantalo e 16,67% de Ferro. Outros elementos tais como, Silicio, Titanio,
Aluminio, Manganés, Fosforo, Estanho, Zirconio e Tério também foram identificados. De
acordo com Mackay e Simandl (2015), a composi¢do quimica da columbita ¢ variada e depende
do local de extracdo. Os autores mencionam que o teor de 6xido de nidbio da columbita varia

entre 46,8 a 81,2%, enquanto o teor de 6xido de tantalo varia entre 5,3-31,2%.

Tabela 8 - Analise Quimica do Minério Columbita.

Oxidos (%)
Si0, 2,84
TiO, 2,06
AlLOs 2,97
F6203 16,67
MnO 2,59
P,0s 0,23
Nb,O5** 56,80
SnO,** 1,63
TayOs** 13,07
ZrO,** 0,36
ThO,** 0,07
Total 99,29

Fonte: Autor (2025).

**Analise realizada por espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado.
A (Lumpkin; Aughterson, 2021).

Figura 7 mostra a difragdo de raio x do minério columbita que foi utilizada neste
trabalho. Esta amostra foi cedida por uma empresa da regido apresentando um tamanho de
particula abaixo de 125 ym, conforme encontrado em outros trabalhos como Tanvar et al.

(2023) e Shikika et al. 2021. As fases identificadas na difragao de raios X do minério columbita
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apresentam semelhangas com compostos ja estudados na literatura cientifica, assim, foi possivel
observar a presenca das fases Ferro Columbita — Fe(Nbi 54Tao46)Os . Esta fase pertence ao grupo
dos oxidos do tipo columbita, caracterizados por uma estrutura cristalina ortorrdmbica. A
substituicdo parcial de Nb por Ta ¢ comum e pode influenciar propriedades como a
condutividade elétrica e a estabilidade térmica (Lumpkin; Aughterson, 2021) e Zirkelita —

Cag,34Nag 31 Tho26Z12FeTiz,16Nbo,52Tao 32014Ho 53 (Lumpkin; Aughterson, 2021).
Figura 7 - Difracao de raio X do minério Columbita.

3500 4

1 —Ferro Columbita - Fe(Nb, ;,Ta, ,,)0, (PDF 00-079-1521)
3000 + 2 Zirkelita - CaggNag 3 Thy »sZr,FeTi, | {Nby 5 Tag 1,0,4Hy 53 (PDF 00-085-0929)

2500 -
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1

Intensidade

1500

1000

500 4

Fonte: Autor (2025).

A distribui¢ao granulométrica Figura 8, mostrou que o minério columbita esta entre 0,04

a 71 um, com D10 de 1,13 pm, D50 de 12,28 pm, D90 de 37,67 pm.

Figura 8 — Distribuicdo granulométrica do minério columbita.
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A Resultados similares foram relatados por Gutiérrez-Morales e seus colaboradores
(2012), que verificaram estabilidade estrutural dos minerais do grupo columbita até
temperaturas superiores a 800 °C. De modo complementar, Zhang et al. (2020) identificaram,
por meio de DSC/TG, fenomenos relacionados a oxidacao superficial e decomposicdo de
impurezas, ressaltando a utilidade da técnica para monitoramento de reagdes térmicas em
condicdes de processamento. Pan, Nie e Zhou. (2022) destacaram ainda a relevancia da analise
térmica como ferramenta preditiva no beneficiamento, pois permite determinar condigdes ideais
de aquecimento para remogao de fases secundarias, contribuindo para a otimizacao de rotas de

lixiviacao e purificagao.

Do ponto de vista pratico, a estabilidade observada indica que a columbita pode ser
submetida a tratamentos térmicos em altas temperaturas sem risco de decomposi¢ao estrutural,
sendo a pequena perda inicial de massa relacionada apenas a eliminagao de impurezas volateis.
Assim, a aplicagdo de DSC/TG se mostra estratégica ndo apenas para caracterizagdo
mineraldgica, mas também para o desenvolvimento de rotas industriais voltadas a sintese e

purificacdo de 6xidos de niobio (Nb20s) e tantalo (Ta20s) (Gutiérrez-Morales, 2012)

Figura 9 - Andlise térmica do minério Columbita. mostra que ndo houve perda de massa
durante o ciclo térmico. Se observamos a curva DSC na figura 17, nota-se uma perda de massa
muito pequena de (0,67% aproximadamente a 500°C), ligada a perda de dgua adsorvida no
minério (Ngamjarurojana et al., 2006). Esse comportamento confirma a elevada estabilidade
térmica do mineral, caracteristica determinante para sua utilizagdo em processos metalirgicos

e de beneficiamento. (Hayes, 1993).
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Resultados similares foram relatados por Gutiérrez-Morales e seus colaboradores
(2012), que verificaram estabilidade estrutural dos minerais do grupo columbita até
temperaturas superiores a 800 °C. De modo complementar, Zhang et al. (2020) identificaram,
por meio de DSC/TG, fendmenos relacionados a oxidacdo superficial e decomposi¢do de
impurezas, ressaltando a utilidade da técnica para monitoramento de reagdes térmicas em
condigdes de processamento. Pan, Nie e Zhou. (2022) destacaram ainda a relevancia da andlise
térmica como ferramenta preditiva no beneficiamento, pois permite determinar condigdes ideais

de aquecimento para remog¢ao de fases secundarias, contribuindo para a otimizacao de rotas de

lixiviacao e purificagao.

Do ponto de vista pratico, a estabilidade observada indica que a columbita pode ser
submetida a tratamentos térmicos em altas temperaturas sem risco de decomposi¢ado estrutural,
sendo a pequena perda inicial de massa relacionada apenas a eliminac¢do de impurezas volateis.
Assim, a aplicacio de DSC/TG se mostra estratégica ndo apenas para caracterizacao
mineraldgica, mas também para o desenvolvimento de rotas industriais voltadas a sintese e

purificacdo de 6xidos de niobio (Nb20s) e tantalo (Ta20s) (Gutiérrez-Morales, 2012)
Figura 9 - Analise térmica do minério Columbita.
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Fonte: Autor (2025).

5.2 Resultados dos testes preliminares
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Observou-se que a formulacdo 30CONa70B, teoricamente, apresenta a relagdo entre
numero de 6xidos 4cidos/ numero de 6xidos basicos com o maior valor (24,5), dentre as
composigdes estudadas nos testes preliminares, como pode ser observado na Tabela 8, o que
indica que esta composi¢do distancia-se do que se buscava, composi¢ao solivel em agua
(Navarro; Medall; Others, 1994). Outro fator, a viscosidade do fundido, especialmente quando
o 6xido de boro (B20s) é o fundente majoritario, pode ser influenciada por varios elementos ou
oxidos, como: SiO2, AlOs, TiO2, ZrO:, elevando sua viscosidade do fundido, prevista no
balanceamento da sua formulacdo, o que prejudicaria a mobilidade dos constituintes,
prejudicando sua difusdo como também, consequentemente, aumentando a viscosidade no
escorrimento da composicdo durante o vazamento na etapa de resfriamento brusco em agua

(Navarro; Medall; Others, 1994). A columbita

Tabela 8, deste estudo, apresenta estes 0xidos que sdo conhecidos por aumentarem a

viscosidade do fundido (SiO2, Al=Os, TiOz, ZrOz).

Assim, a composicdo 10C70Na20B foi escolhida para iniciar as etapas de fusdo
experimental, sua relacdo entre nimero de 6xidos acidos/ numero de 6xidos basicos com o
menor valor (0,25), como pode ser observado na tabela 8. Isto indica que esta composi¢ao seria
a melhor para atingir os objetivos de uma composi¢cdo soluvel em agua (Navarro; Medall;

Others, 1994).

A Figura 10 mostra imagens do processo das etapas de fusdo preliminares, visando
determinar o tempo de patamar. Na primeira fusdo, foi escolhida a temperatura de 860°C com
30 min de patamar, com base no diagrama de fases da Figura 06 e literaturas pesquisadas (Nico;

et al., 2016).

Conforme pode ser observado nas imagens da Figura 10, o tempo de patamar foi
insuficiente para a completa fusdo (Figura 10b). O material aderido no cadinho, nas paredes e
fundo do cadinho, Figura 10b, foi totalmente removido Figura 19bi, o que corrobora com os
valores obtidos na tabela 8 apds deixar o cadinho imerso em agua por 24h, Figura 10c,
removendo toda a composi¢ao 10C70Na20B.

Dessa maneira, programou-se uma nova fusdo, alterando-se somente o patamar de fusao
de 30min para 60min e foi obtido, conforme DRX das figuras 19 e 20 a extracdo do 6xido de
nidbio, tanto da composicdo retida no filtro (insolivel), como da passante (soliivel) foram
obtidas, mostrando que o processo com carbonato de sédio mais acido borico empregados na

fusdo, pode ser utilizado para a extragao.
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Figura 10 — Fusdes Preliminares. a) material vertido na 4gua apds a fusdo; b) cadinho com
material retido da fusdo; b1) material removido do cadinho por meio da solubilizagdo em agua
apos 24 horas; c) resultado da remogao do material retido do cadinho ap6s a solubilizagdo em

agua.

Fonte Autor (2025).

O produto da fusdo (fase solida e liquida) foi filtrado e encaminhado para analise de
difracdo de raios X. A Figura 11 mostra que o principal pico da amostra retida no filtro ¢ a
magnetita, sendo esta possivel de ser removida via separagdo magnética. Observou-se também
a formagao da Lueshita (NaNbO3), e pentoéxido de Niobio (Nb2Os), sendo estas fases insoluveis

em agua.

Figura 11 — DRX da composicao retida pelo filtro.

1800 -
1 - NaNbQ, - Lucshita (PDF 00-085-0390)
1600 - 4 2- Fe203 - Hematita (PDF 00-084-0310)
3 - Nb,0, - Pentéxido de Nidbio (PDF 00-074-0298)
1400 4 - Fe,0, - Magnetita (PDF 00-075-1609)
] 4 5 - Na,0 - Oxido de sédio (PDF 00-077-2148)
1200 -
2,4
[]
21000 -
2 35
g 800 | 4.5 ’
= 4
600
3141
400 1 33 - "
3 1,3’4-i534 1 1’3,4 1'3’4’5
S i e 31 M w13 s 145 13
0 T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70 80

2 theta/®

Fonte: Autor (2025).
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A Figura 12 mostra a difracdo de raio X que foi obtida do produto passante pelo filtro.
Observa-se a formagao de fases soliveis em adgua de Niobatos (NaNbzOg, NaNbO>, Na3NbOs),

indicando a possibilidade de extrair o niobio do minério columbita.

Figura 12 — DRX da composi¢do passante pelo filtro.
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Fonte: Autor (2025).

5.3 Rota de extracdo do 6xido de nidbio
5.3.1 Caracterizacao das misturas
No primeiro momento foram feitas caracterizagdes por DSC (
Figura 13) das formula¢des determinadas pelo software 14 versao Trial.

Conforme as literaturas pesquisadas Tanvar et al., 2023 para temperaturas de 900°C, ou
mais altas, resulta a formacdo de complexos de nidbios e tantalo soliiveis em agua. Observa-se

pelas caracterizagdoes dos DSC da

Figura 13, que todas as composigdes iniciaram as fusdes em temperaturas abaixo dos
900°C. Dessa forma, foram realizadas as fusdes das oito composi¢des com patamar de 60 min
e temperatura de 900°C, buscando a formagdo dos complexos de niodbio e tantalo soliiveis em
agua. Observa-se também, que com exce¢do das composi¢des "b” e "d” que possuem pico
exotérmico a temperatura inferior a 900°C, todas as demais composicdes tém reacdes

exotérmicas acima da temperatura de 900°C. Dessa forma, como o resfriamento das
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composi¢des fundidas em agua sob agitacdo, com ar comprimido, o que amenizou a liberagdo

de calor em contato com o liquido, ajudou a diminuir as perdas de material pelo respingo.

Para os gréficos da Figura 22, foram analisadas as curvas térmicas diferencial (DTA) e
termogravimétricas (TG) para as oito composi¢des formuladas. Todas composi¢des foram secas

anteriormente em estufa a 105°C, até estabiliza¢do da massa.

Nas curvas termogravimétricas (TG), observou-se dois principais eventos de perda de

massa:

Ponto 1: relacionado a perda de 4gua absorvida e adsorvida, geralmente observada

abaixo de 150 °C (Ngamjarurojana ef al., 2000).

Ponto 2: associado a decomposi¢ao térmica do carbonato de sodio (Na:COs) e a

desidratacao do acido borico (Hz:BOs).

A reagdo térmica do carbonato de s6dio pode ser representada por:

Na2COs — Na20 + CO21
(Emmerich; Steudel, 2016).

Para o acido borico, ocorre a transformacao em 6xido de boro com liberagdo de agua:

2H5BOs — B20s + 3H.01
(Ramos Filho, 2016).

Nas curvas calorimétricas (DSC), destacam-se: eventos endotérmicos iniciais

relacionados as perdas de massa citadas (pontos 1 € 2).

Eventos exotérmicos registrados em temperaturas elevadas (entre 700 °C e 1100 °C,
dependendo da composi¢do) indicam mudangas de fase solida. Tais reagdes sdo tipicas de
sistemas contendo Oxidos metdlicos complexos, como os baseados em nidbio, sendo
compativeis com as observagdes de transi¢des estruturais descritas por (Vittayakorn et al. 2004)
e Nico, Monteiro e Graga (2016). Esses picos podem indicar formag¢do de fases intermediarias,
cristalizacdo ou transformacdes polimorficas, embora ndo haja uma interpretagao nica devido

a complexidade do sistema.
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Temperatura de fusdo (Tf): é o ponto caracteristico no qual ocorre a transi¢do do estado
solido para o estado liquido da composicdo, evidenciado por um pico endotérmico acentuado

nas curvas DSC.

Assim, a analise conjunta das curvas TG-DSC permite concluir que as composigdes
passam por etapas térmicas bem definidas, comegando pela eliminacdo de umidade, seguida
por decomposi¢do térmica dos reagentes, € culminando em reagdes de formacgdo de fases ou
fusdo, fundamentais para a obtencdo de fases soluveis e posterior recuperagao de oxidos

metalicos como 0 Nb2Os.

Figura 13 - Grafico de ATG/ATD das amostras.
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Os resultados da composi¢cdo quimica da parte magnética podem ser vistos na Tabela 9

- Analise quimica do material magnético obtido na separacao magnética apos a fusao alcalina.

Tabela 9 - Anélise quimica do material magnético obtido na separacao magnética apos a fusao

alcalina.

Amostra Concentraciao (mg/L) : :

Al B Fe Mn Na Nb Si Sn Ta Ti

15C68Nal7B 8,88 38,09 153,18 22,82 623,70 16,98 1,77 1,93 2,89 9,10

10C68Na22B 2425 489 1751 1,87 5858 574 143 <1,00 1,04 1,53
20C695Nal05B 3,52 2799 8881 13,85 64484 5821 129 <1,00 936 14,75

10C745Nal5,5B 81,64 63,07 125,53 11,44 730,62 3515 1,67 2,00 623 7,54

15C76Na9B 2200 6,13 982 1,30 14436 4,50 1,57 <1,00 <1,00 1,06

20C68Nal2B 29955 11,57 4937 2,61 171,46 936 1,85 <1,00 1,19 236

Fonte: Autor (2025).

Observou-se que o menor teor de nidbio na fragdo magnética foi para a formulagao

15C76Na9B, com 4,5 mg/L. O teor de nidbio para a formulacdo 10C68Na22B e 20C68Nal2B

também apresentaram valores baixos, 5,74 mg/L e 9,36 mg/L, respectivamente. Por outro lado,

observou-se que a formulagdo 15C68Nal7B apresentou 16,98 mg/L de nidbio, e a formulagado
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20C69,5Nal0,5B apresentou um teor de nidbio de 58,21 mg/L. Isso indica que parte do nidbio
ainda permanece retido na fragdo magnética, dependendo da formulacdo, principalmente
quando hd menor teor de acido borico ou as condi¢cdes de fusdo (patamar de fusdo lh e
temperatura no patamar 900°C) para estas formulagdes foram menos eficientes, ou seja, o
processo precisa ser ajustado, determinando novas condi¢cdes de temperatura e/ou tempo na

fusdo.

A Tabela 10 mostra a analise quimica da parte ndo magnética de cada formulacao apds

a fusdo alcalina.

Tabela 10 - Anélise quimica do material ndo magnético obtido na separacdo magnética apos a

fusdo alcalina.

Concentracio (mg/L)

Amostra Al B Fe Mn Na Nb Si Sm Ta Ti
10C81Na9B 190,79 93,10 123,36 43,60 2113,30 12,09 2,04 6,79 1,33 17,65
15C68Na7B 136,93 179,73 326,54 66,78 2091,84 13,82 9,36 23,67 2,43 17,98
20C71Na9B 272,65 114,49 144,26 40,22 2099,05 19,97 5,41 5,58 3,24 16,12

10C68Na22B 201,69 316,93 301,14 60,83 1738,02 3595 3,20 19,85 7,26 16,37
20C695Nal0sB 84,21 136,77 219,72 69,61 1844,75 89,62 7,70 5,65 10,44 22,68
10C745Nal5sB 122,06 88,27 345,72 68,22 1832,62 21,59 10,78 21,50 4,31 16,97
15C76Na9B 30,05 139,50 204,34 57,40 1831,29 18,00 2,64 5,74 3,12 20,46
20C68Nal2B 44,89 108,37 377,01 63,81 1755,84 46,90 2,78 7,14 9,62 18,70

Fonte: Autor (2025).

Os resultados da fusao alcalina mostram que a mistura 20C69,5Nal05B e 20C68Nal2B
alcancaram as maiores concentragdes de niobio (89,62 e 46,90 mg/L, respectivamente), na
fracdo ndo magnética. Esses resultados indicam maior eficiéncia na liberagdo e posterior

separagao desses elementos do restante da matriz do minério.

Apesar de ndo ter sido observada significancia estatistica para as varidveis isoladas, os
dados sugerem que o 4acido borico teve papel determinante na eficiéncia da fusdo. A comparagdo
entre as formulacdes evidencia que a simples elevacao do teor de carbonato de sddio (Na.COs)

nao garante aumento proporcional na extracao de nidbio. Por exemplo:

e 10C81Na9 B (com 81% de Na:COs e 9% de HsBO:s) apresentou apenas 12,09 mg/L de
Nb.

e 10C68Na22 B (com 68% de Na.COs e 22% de HsBO:s) apresentou 35,95 mg/L de Nb.

Essa comparagdo refor¢a que o aumento do teor de acido bdrico favorece a extracdo do

niobio. Um exemplo adicional é:
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e 20C68Nal2B (12% de H3BO:s) apresentou 46,90 mg/L de Nb.
e 20C71Na9 B (9% de HsBO:s) apresentou 19,97 mg/L de Nb.

Portanto, observa-se uma tendéncia de que o acido borico melhora a mobilidade i6nica
durante a fusdo, favorecendo a liberagdo de nidbio e sua posterior solubilizacdo na fase nao
magnética. Esse comportamento pode ser atribuido as propriedades do acido borico de reduzir
a temperatura de fusdo e a viscosidade do sistema, facilitando a formagdo de fases soluveis em

agua, como ja descrito na literatura.

Além disso, a menor viscosidade do fundido proporciona maior mobilidade dos ions
metalicos, promovendo reagdes mais eficazes com o sddio e formagao de fases contendo nidbio
e tantalo, como também corroborado por estudos recentes (Efa et al., 2024; Khoeini; Hesaraki;

Kolahi, 2021; Lv et al., 2023).

Dessa forma, para as etapas subsequentes do processo, optou-se pelas formulacdes
20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B por apresentarem os melhores resultados de extracdo de

nidbio e tantalo na fragdo nao magnética:
e 20C69,5Nal0,5B: 89,62 mg/L de Nb e 10,44 mg/L de Ta

e 20C68Nal2B: 46,90 mg/L de Nb e 9,62 mg/L de Ta

5.5 Solubilizacao em agua

A partir das formulagdes 20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B foram realizadas as
lixiviagdes em agua. Nesta etapa foram investigadas as varidveis razdo solido/liquido,
temperatura e tempo. A Tabela 11 e tabela 17 mostram a porcentagem, em peso, de amostra que

foram lixiviadas em 4gua e a porcentagem de amostras ndo soliiveis em agua.

Tabela 11 - Teores de materiais insoliveis e soluveis obtidos por filtragdo da formulacao

20C69,5Nal0,5B apos a etapa de solubilizagao aquosa.

Amostra Teor insoluvel Teor soluvel
em agua (%) em agua (%)
T30TelR1:10 29,2 70,8

T30Te3R1:10 31,0 69,0
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T80TelR1:10 29,6 70,4
T80Te3R1:10 26,6 73,4
T30TelR1:50 20,0 80,0
T30Te3R1:50 20,4 79,6
T80TelR1:50 9,6 90,4
T80Te3R1:50 9,6 90,4
T55Te2R1:30 29,6 70,4
T55Te2R1:30 26,0 74,0

Fonte: Autor (2025).

Na tabela 16 apresenta a andlise estatistica dos resultados de solubilizagdo da amostra
fundida. Dessa forma, a amostra com maior razdo solido/liquido (T80TelR1:50 e
T80Te3R1:50) alcangou solubilidade de 90,4%, respectivamente. Por outro lado, a amostra com
menor solubilidade foi T30Te3R1:10 (69,0%), confirmando que condi¢cdes de menor razdo

solido/liquido podem limitar o processo de solubilizagao.

Tabela 12 - Teores de materiais insoluveis e soluveis obtidos por filtragdo da formulagao

20C68Nal2B apos a etapa de solubilizagao aquosa.

Amostra Teor insoliivel em Teor solivel em
agua (%) agua (%)
T30TelR1:10 32,40 67,60
T30Te3R1:10 35,20 64,80
T80TelR1:10 38,60 61,40
T80Te3R1:10 39,20 60,80
T30TelR1:50 19,00 81,00
T30Te3R1:50 21,80 78,20

T80TelR1:50 14,80 85,20
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T80Te3R1:50 13,80 86,20
T55Te2R1:30 21,80 78,20
T55Te2R1:30 22,40 77,60

Fonte: Autor (2025).

Na tabela 17 apresenta a andlise estatistica dos resultados de solubilizacdo da amostra
fundida. Dessa forma, a amostra com maior razdo solido/liquido (T80Te3R1:50) alcangou
solubilidade de 86,2%. Por outro lado, a amostra com menor solubilidade fo1 T80Te3R1:10
(60,8%), confirmando que condigdes de menor razao solido/liquido podem limitar o processo

de solubilizagao.
5.5.1 Analise estatistica

A Tabela 13 mostra que a razdo sélido/liquido apresentou significancia estatistica acima
de 95% (p=0,028029). J4 os pardmetros temperatura e tempo ndo apresentaram significancia
estatistica visto que apresentaram valor de p>0,05 (0,185107 e 0,0,963645, respectivamente).
A figura 23 mostra o diagrama de Pareto da andlise estatistica da solubilizacdo aquosa da

formulagao 20C69,5Nal0,5B.

Tabela 13 - Analise estatistica da solubilizagdo em agua da amostra 20C69,5Nal0,5B.

Fator SS Df MS F P
Temperatura (°C) 79,3800 1 79,380 2,240156 0,185107
Tempo(h) 0,0800 1 0,0800 0,002258 0,963645
Razdo S/L 294,0738 1 294,0738 8,298956 0,028029
Erro 212,6102 6 35,4350
Total SS 586,1440 9

Fonte: Autor (2025).

Figura 14 - Diagrama de Pareto para as variaveis razao sélido/liquido, temperatura e tempo

sobre o teor de materiais diluidos em 4gua da amostra 20C69,5Nal0,5B.
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(3)Razao SIL -2,88079

(1)Temperatura (C) 1,496715

(2)Tempo (h) | 0475148

p=.05

Fonte: Autor (2025).

Os resultados mostram novamente que a razao sélido/liquido € a que apresentou
significancia estatistica, p<0,05. O indice para esta variavel foi de -2,88079 indicando que o
aumento da razao so6lido/liquido diminui a fra¢ao solivel da amostra fundida. Assim, € possivel
notar que uma maior quantidade de liquido em relagdo ao so6lido favorece uma maior
solubilizacdo dos componentes. Esse comportamento pode ser explicado pela maior
disponibilidade de 4gua para interagir com as particulas solidas, facilitando o transporte e
difusdao dos componentes soluveis para o meio liquido. Dessa forma, realizando uma
combinacdo dos parametros analisados para a composi¢ao 20C69,5Nal0,5B pode-se dizer que
a amostra que apresentou maior solubilidade foi T80TelR1:50 (90,4%). Em contraste, a
amostra com menor solubilidade foi T30Te3R1:10 (69%), confirmando que condigdes de

menor razao solido/liquido podem limitar o processo de solubilizacdo.

Tabela 14 - Andlise estatistica da solubilizagcdo em dgua da amostra 20C68Nal2B.

Fator SS df MS F p

Temperatura(°C) 0,5000 1 0,5000  0,04183 0,844711

Tempo(h) 3,3800 1 3,3800  0,28275 0,614006
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Razdo S/L 754,4163 1 754,4163  63,11024 0,000212
Erro 71,7237 6 11,9539
Total SS 830,0200 9

Fonte: Autor (2025).

Figura 15 - Diagrama de Pareto para as varidveis razdo solido/liquido, temperatura e tempo

sobre o teor de materiais diluidos em agua da amostra 20C68Nal2B.

(1)Razdo SIL | -7,9442
(2)Tempo (h) + -,531744
(3)Temperatura (C) + ,204517

p=,05
Fonte: Autor (2025).

A andlise estatistica Tabela 14 mostra que novamente a razao s6lido/liquido apresentou
significancia estatistica acima de 95% (p=0,000212). Ja os parametros temperatura e tempo nao
apresentaram significancia estatistica visto que apresentaram valor de p>0,05 (0,844711 e
0,614006, respectivamente). O diagrama de Pareto reforca que a razdo solido/liquido ¢ a
variavel que apresentou significincia estatistica, p<0,05. O indice para esta variavel foi de -
7,9442 indicando que o aumento da razdo solido/liquido diminui a fragdo soluvel da amostra

(Figura 15).

Figura 25 - Grafico de médias para Razdo S/L para o teor Soliivel em agua.
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O grafico de médias Figura 25, corrobora com os resultados encontrados para os
diagramas de pareto das composi¢des 20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B, ou seja, a medida que
a razdo S/L aumenta de 1:10 para 1:50, o teor soluvel em 4dgua aumenta significativamente,

passando de aproximadamente 63% para 83%.

A

Tabela 15 mostra os resultados da analise quimica da fase solivel da solubilizagao em

agua da amostra 20C69,5Nal0,5B.

Tabela 15 - Composicdo quimica da fase solivel da solubilizacdo aquosa da formulagdo

20C69,5Nal0,5B.

Porcentagem (%)
Amostra

ALO3 B;03 Fe;Os MnO Na;O Nb:Os SiO; Ta0s TiO:2

T30TelR:10 021 12,16 0,01 0,00 84,68 2,34 0,06 0,51 0,01
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T30Te3R:10

T80TelR1:10

T80Te3R1:10

T30TelR1:50

T30Te3R1:50

T80TelR1:50

T80Te3R1:50

T55Te2R1:30

T55Te2R1:30

0,33
0,39
0,45
0,34
0,53
0,45
0,55
0,44

0,46

13,78
13,83
13,46
14,38
14,13
10,29
12,65
14,28

14,17

0,03
0,01
0,01
0,01
0,01
0,01
0,02
0,00

0,01

0,00
0,00
0,01
0,02
0,02
0,03
0,03
0,00

0,01

83,82
84,00
82,43
73,81
75,12
71,33
64,85
82,48

78,63

1,61
1,40
2,93
9,31
8,27
14,73
18,03
2,30

5,57

0,07
0,06
0,08
0,21
0,24
0,17
0,22
0,08

0,08

0,35
0,28
0,61
1,89
1,66
2,93
3,58
0,41

1,06

0,01
0,01
0,02
0,03
0,03
0,05
0,07
0,01

0,02

A composicao das amostras da

Fonte: Autor (2025).

Tabela 15 apresenta variagdes nas concentracdes de Na2O e B20s, o que se justifica pela

natureza dos reagentes usados no processo de fusdo e de extracdo dos elementos do minério

columbita. Na:O ¢ o principal componente, com valores variando entre 64,85% e 84,68%. B20Os

também est4 presente em quantidades com variacdes entre 10,29% e 14,38%, que também

provém dos reagentes adicionados. Para o Nb2Os foram encontrados teores entre 1,40% e

18,03%. Ja para o Ta20s, os resultados mostram valores que variaram de 0,28% a 3,58%.

A

Figura 16 mostra a difracao de raios x da fase solivel proveniente da solubilizagao

aquosa da formulagao 20C69,5Nal0,5B.

Figura 16 — Difracdo de raios x da fase solivel proveniente da solubilizagdo aquosa da

formulagao 20C69,5Nal0,5B.
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1,3,4 1 - Oxido de niébio ¢ sédio - Na;NbO, (PDF 00-070-2005)
2 - Oxido de nidbio e sodio - Na;NbO, (PDF 00-073-2262)
3 - Borato de sédio- Na,B,O,, (PDF 00-070-1446)

4 - Oxido de tantalo e sodio - NaTa, O, (PDF 00-078-2008)

BwW -

20

Fonte: Autor (2025).

Observou-se a formagdo, principalmente, da fase Na3NbO4, que ¢ soluvel em agua,
indicando que as condigdes da fusdo alcalina foram propicias para a extracao do nidbio e tantalo
do minério columbita. Além disso, a figura 26 mostra que a fragao retida na etapa de filtragem

¢ amorfa, devido ao resfriamento rapido, em agua.

Figura 17 — Espectro de difracdo de raios X da fase retida na filtragem da formulacao

20C69,5Nal0,5B proveniente da etapa de solubilizagdo aquosa.

20

Fonte: Autor (2025).
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A Tabela 16 mostra os resultados das analises quimicas da etapa de solubiliza¢ao aquosa

da amostra 20C68Nal2B. Observa-se variagdes nas concentragdes de Na:O e B20s, o que se

justifica pela natureza dos reagentes usados no processo de fusdo e de extragcdo dos elementos

do minério columbita. O teor de Na2O chegou a 77,71%, enquanto o teor de B2Os alcangou

valores de até 18,50%. Esses altos valores sdo esperados, ja que esses 0xidos provém dos

reagentes adicionados no processo de solubilizagdo. Para os componentes de interesse, o teor

de Nb20s variou entre 2,90% a 18,09%. Ja o teor de Ta20Os variou de 0,59% a 4,55%.

Tabela 16 — Composicdo quimica da fase soluvel da solubilizacdo aquosa da formulacdo

20C68Nal2B.
Porcentagem (%0)

Amostras Al,O; B203 Fe;O3 MnO Na;O Nb;Os SiO; Tax0s TiO2
T30TelR1:10 0,29 17,49 0,04 0,02 72,83 7,70 0,08 1,53 0,04
T30Te3R1:10 0,33 18,50 0,04 0,01 74,50 5,39 0,09 1,10 0,03
T80TelR1:10 0,48 18,34 0,03 0,01 76,92 3,43 0,07 0,69 0,03
T80Te3R1:10 0,44 18,22 0,03 0,01 77,71 2,90 0,07 0,59 0,03
T30TelR1:50 0,30 13,65 0,07 0,04 65,85 16,41 0,14 3,47 0,07
T30Te3R1:50 0,26 11,22 0,06 0,03 71,92 13,47 0,13 2,86 0,06
T80TelR1:50 0,94 12,90 0,06 0,04 64,44 17,67 0,14 3,73 0,08
T80Te3R1:50 0,90 12,63 0,06 0,04 64,29 18,09 0,14 3,76 0,09
T55Te2R1:30 0,42 13,92 0,05 0,04 65,96 16,02 0,07 3,48 0,05
T55Te2R1:30 0,44 14,27 0,05 0,04 65,30 15,23 0,07 4,55 0,06

Fonte: Autor (2025).

A Tabela 17 mostra que a razdo solido/liquido apresentou significancia estatistica acima

de 95% (p=0,034796). Ja os parametros temperatura e tempo ndo apresentaram significancia

estatistica visto que apresentaram valor de p>0,05 (0,915031 e 0,744965, respectivamente).

Anes (2023) também encontrou que a razdo sélido/liquido influenciou na solubilizacdo de

niébio contido em residuo da produgéo de estanho.



Tabela 17 — Anélise estatistica da solubilizacdo em agua da amostra 20C68Nal2B.

Fator SS df MS F p

Temperatura(°C) 851,8

1 851,8 0,012381 0,915031

Tempo(h) 7984,9 1 7984,9 0,116055 0,744965
Razdo S/L 507786,3 1 507786,3 7,380311 0,034796
Erro 412817,0 6 68802,8

Total SS 929440,0 9

A

Fonte: Autor (2025).
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Figura 18 mostra novamente que a razdo sélido/liquido é a que apresentou significancia

estatistica, p<0,05. O indice para esta variavel foi de -2,716 indicando que o aumento da razdo

solido/liquido diminui a extracdo de nidbio.

Figura 18 - Diagrama de Pareto da solubilizacdo em adgua da amostra 20C68Nal2B.

(3)Razao S/L (g/mL)

(2)Tempo (h)

-,340668

(1)Temperatura (°C)

11127

Fonte: Autor (2025).

A Figura 19 mostra a difracdo de raios x da fase soltivel proveniente da solubilizacao

aquosa da formulagdo 20C68Nal2B. Nota-se a predominancia da fase NaNb100O18, sendo esté
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uma fase soluvel em dgua. Foram encontradas também as fases Na2Nb4O11 e Na3NbOS8,

também soluveis em dgua.

Figura 19 - Espectro de difragdo de raios X da fase soluvel em dgua proveniente da etapa de

solubilizacdo aquosa da formulagdo 20C68Nal2B.

1 - Oxido de sodio ¢ ni6bio - Na,Nb,0;, (PDF 00-088-0743)
2 2 — Oxido de sédio e niobio - NaNb, 40, (PDF 00-088-0743)
3 — Oxido de sodio e niodbio - Na;NbOg  (PDF 00-078-2007)

20

Fonte: Autor (2025).

Ja a Figura 20 mostra o espectro de difracdo de raios x do material retido no filtro (ndo
solavel), em que ¢ possivel observar uma estrutura predominantemente amorfa, devido ao
resfriamento em agua. Entretanto, picos de NaNbO3, quartzo e 6xido de ferro e nidbio foram
evidenciados. Estas fases sdo coerentes no material retido da filtragem pois sao insoluveis em

agua.

Figura 20 - Espectro de difracdo de raios X da fase retida na filtragem da formulacio

20C68Nal2B proveniente da etapa de solubilizagdo aquosa.
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1 — Luestita — NaNbO, (PDF 00-085-0390)
2 — Quartzo — Si0, (PDF 00-082-1572)
3 — Oxido de ferro e nidbio — FeNbO, (PDF 00-071-1850)

26

Fonte: Autor (2025).
5.5.2 Caracterizacao das composicoes calcinadas
5.5.2.1 Analise quimica

As composi¢des foram submetidas a um tratamento preliminar de filtragao, secagem e
dissolucao, seguidos de precipitacdo com carbonato de guanidina. Esse agente precipitante
interage com cations metalicos em solu¢ao, promovendo a formacao de precipitados de metais
como Nb e Ta. O objetivo do processo final de calcinagcdo a 900°C ¢ decompor o produto de

filtragem para obter o 6xido de nidbio (Nb2Os).

E possivel observar pelo resultado da analise quimica Tabela 18, que a concentragdo de
Nb ¢ ligeiramente maior na amostra 20C69,5Nal0,5B, sugerindo que, apds o processo de
calcinagdo, essa amostra poderia produzir uma maior quantidade de Nb-Os em comparacao a
20C68Nal2B. Contudo, o teor relativamente proximo (41,27% versus 38,05%) indica que

ambas as formulagdes possuem elevado potencial para produzir o 6xido de niodbio.

Observa-se também, que a concentragdo de Ta ¢ ligeiramente maior na amostra
20C69,5Nal0,5B (9,55%) em relagdo a 20C68Nal2B (8,46%). Assim, a amostra
20C69,5Nal0,5B poderia gerar uma quantidade maior de 6xido de tantalo (Ta20s), o que pode
influenciar a pureza do Nb2Os final ou abrir a possibilidade de recuperagdo do tantalo como

subproduto de interesse também comercial.
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A calcinacdo a 900°C ¢ uma temperatura apropriada para garantir a decomposi¢cdo
completa do agente precipitante (formados com carbonato de guanidina) e a formacao de 6xidos
estaveis como Nb20Os e Ta:Os. Foi realizada a escolha de tratar ambas as amostras no mesmo
forno de calcinagdo, lado a lado, garantindo que as condig¢des de temperatura sejam uniformes,

minimizando variagdes no processo.

A amostra 20C69,5Nal0,5B, com maior teor de Nb (41,27%) e Ta (9,55%), pode ser
ligeiramente mais vantajosa para a obtengdo de Nb2Os em termos de quantidade, mas a
diferenca em relacdo a 20C68Nal2B ¢ pequena. Ambas as composigdes, apos o tratamento
térmico, sao adequadas para a producao de 6xidos de nidbio e tantalo. O processo empregado
(precipitagdo e calcinacdo) mostra-se eficaz na concentragdo desses metais, atestando que este
processo de extracdo dos metais, utilizando Na,O + B>0O3; como fundentes foi eficaz. O nidbio

¢ instavel e pode ser facilmente oxidado a Nb (V) pelo oxigénio na atmosfera (Gibalo, 1970).

Tabela 18 - Analise Quimica do Material Calcinado (% massa).

Elemento (%) 20C69,5Na10,5B 20C68Nal2B

Al 0,8 1,3
B 0,3 0,3
Sn 0,0 0,0
Fe 0,1 0,4
Mn 0,0 0,0
Na 14,7 2,5
Nb 64,1 73,3
Si 48 5,4
Ta 14,8 16,3
Ti 0,4 0,5

Fonte: Autor (2025).
5.5.2.2 Difracio de raios x

Os produtos da precipitagdo e calcinacdo foram encaminhados para andlise de difragdo
de raios X. A Figura 21 mostra que o principal pico da amostra retida no filtro ¢ a formagado da

Lueshita (NaNbO3).

Figura 21 - Difragdo raio x da composicao 20C69,5Nal0,5B
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1 - Luestita — NaNbO, (PDF00-085-0390)

e i

10 20 30 40 50 60 70
26

Fonte: Autor (2025).

Os produtos da precipitagdo e calcinacdo foram encaminhados para analise de difracao
de raios X. A Figura 22 mostra que o principal pico da amostra retida no filtro a formagao do

pentoxido de Niobio (Nb2Os).

Figura 22 - Difracdo raio x da composi¢do 20C68Nal2B

1 1 - Oxido de Niébio - Nb,0, (PDF 00-074-0298)

10 20 30 40 50 60 70

Fonte: Autor (2025).
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A analise dos resultados de DRX das amostras 20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B

associada as observagdes anteriores sobre a composi¢ao quimica (Tabela 18), permite levantar

algumas interpretacdes importantes sobre o comportamento do nidobio e o processo de

precipitagdo e calcinagdo:

1.

Analise da Amostra 20C68Nal2B (Pentéxido de Niobio - Nb20s): A deteccao de Nb2Os
na amostra 20C68Nal2B confirma que o processo de calcinacdo foi bem-sucedido,
alcancando a fase desejada. O pentoxido de nidbio € o produto esperado da oxidagdao do
niébio em condi¢des adequadas de temperatura, tempo e atmosfera do forno, o que
sugere que a combinagdo entre a precipitacdo com carbonato de guanidina e a posterior
calcinacao a 900°C, por 1 hora, foi eficaz para essa amostra. A menor concentragao de
sodio (1,31%) e boro (0,18%) permitiu que o nidbio estivesse em uma forma mais
disponivel para se oxidar completamente a Nb.O:s.

Analise da Amostra 20C69,5Nal0,5B (Lueshita - NaNbQOs): Por outro lado, a presenca
majoritaria de Lueshita (NaNbOs) na amostra 20C69,5Nal0,5B sugere que o processo
de calcinacdo para essa amostra nao resultou predominantemente em Nb20s, mas sim
na formagao de um composto de s6dio e nidbio. O que pode estar relacionado com o
alto teor de sédio, evidenciado na analise quimica da amostra 20C69,5Nal0,5B onde
pode-se observar uma concentragdo consideravel de sodio (9,48% em massa),
significativamente maior do que na amostra 20C68Nal2B (1,31%). Esse excesso de
sodio pode ter facilitado a formagdo de NaNbQOs, ao invés de permitir que todo o nidbio
fosse convertido em Nb20Os. O sddio pode estar interferindo na oxidacao completa do
nidbio, resultando na estabilizacdo da fase NaNbOs (Lueshita) durante a calcinagao.
Como potéassio e sodio sdo metais alcalinos com comportamento semelhante,
observagdes que podem ser validas para este processo, comparado aos estudos

realizados por (Shikika ef al., 2021).

Dessa forma, a presenca de NaNbOs (Lueshita) na amostra 20C69,5Nal0,5B, mostra

que o processo de precipitagdo foi menos eficaz em remover o sddio, resultando na formagao

de uma fase indesejada durante a calcina¢do. Em contrapartida, a amostra 20C68Nal2B com

menor teor de sodio, alcangou a formagdo de Nb:Os, indicando um processo mais eficiente, e

demonstrando mais uma vez que o boro e so6dio funcionam para este processo extracao.

5.5.3 Analises da Microscopia Eletronica Varredura (MEYV)
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As imagens de MEV, Figura 23 e Figura 24 revelam uma morfologia irregular com
poros submicrométricos com formas e tamanhos variados para as composigdes

20C69,5Nal0,5B e 20C68Nal2B.

Figura 23 - a) Imagem de microscopia eletronica de varredura da composicao 20C69,5Nal0,5B.

b) Espectro EDS da figura 20C69,5Nal0,5B.

20kV  X1,000 10um 0000 Senai keV
Fonte: Autor (2025).

Figura 24 - a) Imagem de microscopia eletronica de varredura da composigao 20C68Nal2B. b)

Espectro EDS da figura 20C68Nal2B.

Nb
250 Ta

150 Ta

20kV X1,000 10pym 0000 Senai

Fonte: Autor (2025).

Tanvar et al. (2023) e Tanvar e Mishra (2024) encontraram imagens similares as que
foram encontradas neste trabalho, com particulas de 6xido de nidbio apresentando poros
submicrométricos. O espectro de EDS da figura 20C69,5Nal0,5B mostra picos de nidbio,
tantalo, sodio e oxigénio, provavelmente devido a formacao de niobatos. Ja no espectro de EDS
da figura 20C68Nal2B sdo observados picos de niobio, tantalo e oxigénio, provavelmente

devido a formagao de 6xidos.
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6 CONCLUSAO

O presente estudo teve como objetivo o desenvolvimento de uma rota alternativa para a
obten¢do do 6xido de nidbio (Nb20Os) por meio do processo de fusdo alcalina, utilizando como
matérias-primas o 6xido de s6dio e o 6xido de boro. Essa abordagem tem o potencial de
minimizar os impactos ambientais tipicos das rotas de fusdo convencionais, uma vez que nao
ha liberagdo de fluoretos, substincias toxicas frequentemente associadas aos processos
tradicionais. A proposta esta alinhada com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel da
ONU, especialmente no que se refere a inovagao e sustentabilidade industrial, contribuindo para

um avango tecnoldgico menos agressivo ao meio ambiente. Assim, as conclusdes sao:

A composi¢ao 10C70Na20B apresentou-se como a mais promissora na etapa de fusao
alcalina, boa solubilidade em &gua, atribuida a sua baixa razdo 6xidos acido/6xidos basico
(0,25). Entretanto, para alcancar a fusdo completa, foi necessario um tempo de patamar de 60
minutos a 900°C. Durante esse processo, formaram-se fases soliveis como NaNbsOg, NaNbO:

e NasNbOs, fases soliveis que viabilizam a extracdo do niobio.

As formulag¢des 20C69,5Nal0,5B ¢ 20C68Nal2B alcancaram concentragdes de Nb de
89,62 mg/L e 46,90 mg/L, respectivamente. O acido bdrico teve um papel fundamental na
eficiéncia do processo, contribuindo para a reducao da viscosidade e da temperatura de fusao

das misturas.

A razdo solido/liquido foi a variavel estatisticamente mais significativa para o aumento
da solubiliza¢ao dos componentes, com p<0,05. A composicao 20C69,5Nal0,5B alcancou até
90,4% de solubilidade com uma razao S/L de 1:50. As fases soluveis formadas, como NasNbO4
na composicdo 20C69,5Nal0,5B, ¢ NaNbioOiz ¢ Na:NbsOn: na 20C68Nal2B, foram
confirmadas por difracao de raios X (DRX).

ApOs a etapa de precipitagdo com carbonato de guanidina e posterior calcinacdo a
900°C, a amostra 20C68Nal2B apresentou formagdo predominante de Nb-Os, com menor teor
de sddio residual, o que favoreceu a oxidacao completa do nidbio. Em contraste, a composi¢ao

20C69,5Nal0,5B resultou na formacao da fase NaNbOs (Lueshita), atribuida ao excesso de

sodio (9,48%), o que limitou a obtengdo de Nb2Os em sua forma pura.
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SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos, recomenda-se o aprimoramento do processo de fusdo,
com énfase no envase da composi¢do e na homogeneizacao da mistura inicial, a fim de garantir

maior eficiéncia e reprodutibilidade.

Ajustes nas condigdes de calcinacdo, especialmente na relagdo tempo-temperatura € no
controle da granulometria do p6, também podem contribuir para a obtengao de Nb2Os com

maior pureza e menor teor de sodio residual.

Sugere-se ainda a otimizagao das variaveis operacionais, como a razao solido/liquido e
o tempo de solubiliza¢do, além da caracterizacdo mais detalhada das fases formadas durante o

Processo.

Por fim, estudos de viabilidade técnico-econdmica e ambiental poderdao consolidar esta

rota como uma alternativa sustentavel para a producao de 6xido de niodbio.
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