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Resumo

e columbita-tantalita, que são as principais fontes de nióbio do mundo. Na mina da Companhia 

-

concentrações abaixo de 10 ppm em óxido de nióbio. Amostras com concentrações conhecidas 

Palavras-chave

Abstract
Niobium minerals are properties of pyrochloro-microlite and columbite-tantalite series that are the 

principal sources of Niobium in the world. In the mining of Companhia Brasileira de Mineração e 

Metalurgia (CBMM) the pyrochlore is in almost 5% in the ore. The Fluorine is present in variable 

calcinations with the use of Fluorimeter for determination of Fluorine in low quantities (less than 

10ppm) in Nb oxide were tested. Samples with known concentrations of Fluorine were analyzed 
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Introdução

terrestre em pequenas quantidades.

comercializado.
-

dutos à base de nióbio com presença em todos os segmentos do mercado. As reservas minerais 

estrutura, que substitui diadoxicamente elementos da estrutura atômica. Atualmente, as deter-

E no momento a empresa empreende esforços para desenvolver e realizar diretamente estas 
determinações.

não está presente.
-
-

tadora, num percurso de 700 metros. Simultaneamente, o piso da mina vem sendo regado com 
água para evitar a geração de poeira no ar.

-

Nas Figuras 1 e 2 são apresentados aspectos gerais da lavra em Araxá.

Figura 1 - Vista geral das frentes de lavra de extração de Pirocloro em Araxá, MG.
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Na Unidade de Concentração são utilizados os processos de moagem úmida, separação 

mm, para que haja liberação dos cristais de pirocloro.

Figura 2 - Vista da correia transportadora, importante elemento de preservação ambiental e de otimização do transporte.

juntas substituem a Unidade de Lixiviação. A Unidade Pirometalúrgica tem o objetivo de retirar 
impurezas como chumbo, enxofre e fósforo, que prejudicam a qualidade dos aços nos quais o 

pelotizador, juntamente com bentonita e carvão. As pelotas formadas passam por um processo 

uma correia que alimenta o forno de sinterização. Pelotas muito pequenas retornam ao pelotizador.
-

-aquecimento das pelotas, respectivamente. Na terceira câmara, ocorre a reação de calcinação, 
onde há liberação de chumbo e enxofre na fase gasosa. A quarta câmara destina-se ao resfriamento 
do material sinterizado. É necessário controlar a temperatura de saída do sinter (material poroso 

Para evitar que isso ocorra, um resfriador foi implantado na seqüência.
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O processo para produção de óxido de nióbio foi desenvolvido pela CBMM, em seu Centro 
de Pesquisas. O funcionamento da planta teve início em 1980 e já passou por vários projetos 

informação privilegiada seu processo de análise.
A unidade de produção de óxido de nióbio especial foi criada em 1998 e destina-se à 

sigiloso, mesmo para a maior parte dos funcionários da empresa.
A unidade de ligas especiais (ferro-nióbio e níquel-nióbio) tem uma capacidade de produção 

nióbio metálico puro e a liga nióbio-1% zircônio.

de acordo com as necessidades de cada cliente. A maior parte do processo de empacotamento 

Figura 3 - Fluxograma do processamento de Pirocloro.

de resíduos sólidos e líquidos. Todo o material não aproveitável como minerais de ferro e argilas 

processo a partir da própria barragem de rejeitos, após decantação natural.

-
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 Determinação de pH nas águas do meio ambiente;
 Determinação da condutividade nas águas do meio ambiente;
 Determinação da normalidade nas águas do meio ambiente.

-

adequada às necessidades do mercado.
-

Para qualquer atividade realizada, que necessite de equipamentos de medição, estes devem 
ser calibrados segundo padrões e mantidos de forma a garantir sua precisão. Os registros de 
calibração são mantidos sob controle.

informação sobre aspectos de segurança e medidas preventivas.

Materiais e métodos
-

Materiais, reagentes e equipamentos
de 100 ml; Becker de 100 ml de plástico.

Hidróxido de Bário p.a; Peróxido de Sódio p.a; Amostra de óxido de nióbio.

Métodos
1) Pesar 0,500 gramas da amostra, 0,500 gramas de hidróxido de bário e 2,000 gramas 

de peróxido de sódio. Homogeneizar.
2) Transferir os sólidos para um cadinho de porcelana e aquecer a 800ºC por 2 horas, 

agitando (homogeneizando) com intervalos de 10 minutos.
3) Deixar esfriar, acrescentar água no próprio cadinho e aquecer para facilitar a retirada 

do sólido formado (fundido) do cadinho.
4) Após dissolução parcial do sólido fundido, transferir cuidadosamente o conteúdo para 

um Becker de 300 ml. Levar para aquecimento na chapa durante aproximadamente 20 minutos.

solução em torno de 8,0.

Trabalhos anteriores
-

-
tórios
conforme se observa na tabela 1.
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-

que prejudicam a leitura no Cromatógrafo. Segundo os autores, o alumínio liberado da rocha após 

esperado. Isto acontecia porque o alumínio formava um complexo e se precipitava com F e OH. 
Foi encontrada, então, uma faixa de pH na qual não há formação do complexo, não prejudicando, 

-

o que demonstra que o método é completa-
mente inadequado, não sendo por isso utilizado. Os resultados estão apresentados na tabela 2.

Tabela 2 - Resultado do teste de determinação de flúor através do método de lixiviação com água.

Desenvolvimento do método: marcha para 
determinação de flúor em amostras de óxido de nióbio

Pesar 2,5 g da amostra;
Transferir para um Becker de 250 ml;

Aquecer em chapa aquecedora a 70º C durante 10 min, mantendo agitação;

homogeneizar;
Filtrar para Becker de 150 ml;
Transferir uma alíquota de 10 ml para um balão de 100 ml;
Adicionar 50 ml de Tissab III, completar o volume com água destilada e homogeneizar;
Efetuar as leituras dos padrões, calibrando o aparelho com as soluções padrões 1 a 10 ppm;
Transferir os padrões e a amostra para um Becker;

padrões e amostras.

Tabela 1 - Resultado do teste de determinação de flúor através do método de ataque com ácido clorídrico.
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Cromatógrafo Iônico Dionex Modelo QIC; NaF e NaCl para preparação do padrão (cali-
bração feita entre 0 – 20 ppm de Cl e F); Na

2
O

2
 e Ba(OH)

2
. 8H

2
0; Água deionizada do Millipore 

Milli- Q SP; Resina Sigma Dowex- 50 W 8-200/ dry mesh size 100-200.

Pesar 0,5 g da amostra em pó;
Adicionar à amostra 2,0 g de Na

2
O

2
 e 0,5 g de Ba (OH)

2
. 8H

2
0;

Fundir a mistura a 500º C por 2 horas;
Triturar a amostra e dissolver em 50-60 ml da água quente;
Filtrar a solução;
Passar a solução em uma coluna de 40 ml de resina de troca catiônica de amônio formado, 

Filtrar novamente a solução obtida e injetar no cromatógrafo.

Água; Tisab III; Fluorímetro.

Pesar 1 g da amostra;
Dissolver em 50 ml de água;
Aquecer a 100ºC e agitar por 15 minutos;

50 ml de Tissab III;

3
 – Produto Final em 

por ajustar o pH da amostra, neutralizando os interferentes e provocando uma nova precipitação. 

Durante a realização dos testes, trabalhou-se sempre com 0,5000 g de amostra, não 
obtendo resultados conclusivos, por se tratar de uma amostra com percentual bem pequeno de 
Flúor, em torno de 1000 ppm. Neste caso, aumentou-se a massa da amostra, com objetivo de 

ideais, obtendo o percentual a princípio estimado, como mostra a tabela 3.

Tabela 3 - Resultados da determinação de Flúor em amostra de óxido de Nióbio com concentrações de Flúor conhecidas.
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Conclusões
acompanham o Nióbio no Pirocloro e interferem no seu valor de venda, na medida em que limitam 

Dentre estas substâncias que acompanham o Nióbio, encontra-se o Flúor. A determinação 

Devido à complexidade desta determinação, a empresa utilizava serviços de um laboratório 

resultados encontrados.
-

calina, mostrou melhores resultados, conforme demonstram as tabelas apresentadas neste estudo.
Mas, como mostram os resultados, considerando a necessidade de segurança nesta de-

terminação, sugere-se a realização de mais testes com esta metodologia para determinação de 
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