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RESUMO

Este relatério abordard as atividades desenvolvidas durante o estagio supervisionado na
empresa CARBOMIL QUIMICA S/A situada em Limoeiro do Norte — CE. Foi visto toda parte
de extracdo, processamento, analises e qualidade dos produtos derivados do calcério também

as funcgdes exercidas pela profissdo de engenheira quimica dentro da empresa.

Palavras chaves: Analises, Calcario, Processos, Qualidade.
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1. INTRODUCAO

O territorio Brasileiro possui uma grande diversidade geoldgica e diversas jazidas
minerais de onde sdo extraidas as matérias primas para as varias areas industriais. Dentre estas
rochas e minerais o calcario e a dolomita sdo as rochas carbonatadas mais comercializadas em
todo mundo (SAMPAIOQ, Jodo Alves et al., 2005).

Segundo dados do Sumario Mineral DNPM, no ano de 2008 a producdo brasileira de
calcéario e seus derivados, foi de 114 milhdes de toneladas onde cerca de 74 milhdes de toneladas
foram destinadas a industria cimenteira, 23 milhGes de toneladas destinados & producéo de
calcério agricola, 12 milhdes de toneladas destinadas a producdo de cal e o restante aos demais

setores da industria.

O calcéario é uma rocha sedimentar composta basicamente por carbonato de calcio
(CaCO3), este apresenta alto valor econémico quando é comparado com as demais rochas
carbonatadas como a dolomita, marmores, greda ou giz. O calcéario é encontrado
extensivamente em todos os continentes sendo extraido de pedreiras ou depdsitos. As reservas
de rochas carbonatadas sdo grandes e interminaveis, porem sua ocorréncia com elevada pureza
corresponde menos que 10% das reservas de carbonatos em todo mundo. (KARMANN, I. S.
L. etal. 1979).

O carbonato de calcio é usado na industria de tintas para aumentar o poder de cobertura
e o brilho, € utilizado na fabricacdo da borracha como um pigmento branco, na fabricacdo do
plastico por proporcionar um alto brilho. Também pode ser utilizado como agente de polimento
do creme dental, como fonte de célcio e agente antidcido na industria alimenticia e
farmacéutica. Melhora a qualidade do sabonete e sabdo proporcionando uma maior
cremosidade e maior retencdo da umidade, e ainda € muito utilizado na inddstria do papel, uma
vez que melhora a opacidade, aumenta as propriedades 6ticas, o brilho e melhora a qualidade
de impressdo. (OLIVEIRA, 2005).

Com o intuito de se obter o carbonato de célcio e seus derivados com alto padrao de
qualidade, faz-se necessario o acompanhamento e conhecimento do processo, desde a extracao

até o produto final.
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2. OBJETIVOS

Este relatorio tem como objetivo descrever as atividades realizadas durante o Estagio
Supervisionado realizado na empresa CARBOMIL QUIMICA S.A, localizada em Limoeiro do
Norte - CE. As atividades foram exercidas no periodo de 20 de fevereiro de 2017 a 20 de maio
de 2017. Teve como alvo, aplicar os conceitos tedricos aprendidos, praticar atividades
atribuidas a profissdo de engenheiro quimico e descrever o processo produtivo, desde a
extracdo, processamento, analises e expedi¢do do carbonato de calcio, hidroxido de calcio e

Oxido de calcio produzidos pela empresa CARBOMIL.

2.1. Objetivos especificos

v" Realizar Analises de Laboratorio;
v" Visdo geral das operaces em fornos de calcinacéo e hidratacéo;
v Acompanhamento no setor extracdo, moagem e separacao dos produtos;

v' Sistema de qualidade;

13



3. REFERENCIAL TEORICO

3.1. Rochas carbonatadas

Os carbonatos sdo rochas sedimentares, de origem clastico, quimica ou bioquimica,
composta principalmente por Calcita (CaCOs), Dolomita (CaMg (COs).) e Aragonita (CaCO3),
além de minerais secundarios como anidrita, gesso, siderita, quartzo, argilominerais, pirita,
oOxidos e sulfatos (TERRA, G. J. S. et al. 2010). Estas rochas sdo depositadas naturalmente em
ambientes marinhos ou continentais de aguas claras, calidas e rasas, também podem se formar
pela erosdo ou lixiviacdo e posterior transporte do material carbonético de zonas dissolucao a
zonas de precipitacdo que leva a sedimentacdo destas rochas em camadas paralelas e
horizontais. (KARMANN, I. S. L. et al. 1979).

Figura 1 - llustragéo da rocha calcaria.

Fonte: Site da CARBOMIL.

As multiplas aplicacdes do calcério sdo pelas suas propriedades fisicas e quimicas,
destacam-se as utilizacbes como agregado, pedra ornamental, pedra de construcdo, meio
filtrante, refratario, pigmento de tintas, carga fundente de fornos da metalurgia dos ndo-ferrosos
e do ferro, p6 de mineracéo, misturas asfélticas, corretivo de acidez do solo, nas industrias de
vidro, ceramica, 1& mineral, racdo animal, cimento portland, cimento de alvenaria e cal.
(ANUARIO MINERAL BRASILEIRO -2008).
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3.2. Oxido de célcio

A cal virgem ou oxido de calcio é o produto que resulta da calcinacdo do calcario, a
reacao quimica é:

CaCO05 + calor = Ca0 + CO2

Figura 2 — Oxido de calcio

Fonte: Site da CARBOMIL.

Quando provém de rochas carbonatadas puras, a cal virgem é um produto inorganico,
apresenta coloracdo branca ou creme de odor equivalente ao terroso. Estrutura cristalina cibica,
com lados de 4,797 angstrons e cristais isolados observados somente por microscopia.
(NATIONAL LIME ASSOCIATION, 1957). A Tabela 1 mostra as caracteristicas fisicas e
quimicas da cal.

15



Tabela 1 — Caracteristicas fisicas e quimicas da cal.

Caracteristica CaO

Peso especifico 32a34
Densidade Aparente 881 a 963 Kg/m3
Angulo de Repouso 55°

Calcio Presente 71,47%

Peso molecular 56 g/mol
Dureza 2 -4 MOHS
Ponto de Fuséo 2570°C

Calor de Formacao 151900 cal/mol
Neutralizacao para 100g de H2SO4 5,7¢
Porosidade 18 a 48 (media)

Fonte: FONTE: GUIMARAES, 1998.

A cal pode ser classificada, conforme o éxido predominante, assim temos:

v" Cal virgem calcica — com éxido de calcio entre 100% e 90% do 6xido total presente;
v Cal virgem magnesiana — com éxido de calcio entre 90% e 65% do 6xido total presente;

v" Cal virgem dolomitica — com dxido de calcio entre 65% e 58% do dxido total presente.

3.3. Cal hidratada

A cal hidratada ou hidroxido de calcio € um produto derivado da cal, é produzido por
processo de hidratacdo e dependendo do volume de agua utilizada para a reacao, o produto final
pode ser seco ou com aspectos de lama. A cal hidratada possui uma composi¢do quimica
variada, de acordo com as caracteristicas da cal virgem que lhe d& origem (SOARES, BRUNO

DANIEL et al. 2005). No caso da cal célcica, a reacdo se processa da seguinte forma:
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Ca0O + H,0 - Ca(OH), + calor

No primeiro contato com a 4gua, a cal virgem implode e em torno de seu grao, formando

uma solucdo supersaturada. Neste momento ha formacdo de ions Ca?* e OH", em proporgio

determinada pela estrutura cristalina no 6xido e pela temperatura. Com um numero suficiente

de ions, comeca a cristalizacdo do hidroxido de célcio. Para hidratar completamente a cal

virgem, considerando que ndo haja impurezas sdo necessarios 32,1% de &gua. Porem na

industria 4gua para hidratar cal virgem, pode variar com as caracteristicas fisicas, quimicas e

mineraldgicas como também o método e o hidratador empregados (COELHO, ANA

ZULMIRA; TORGAL, 2009). Em resumo, como ainda resta considerar as perdas por umidade

e evaporacdo, proveniente do calor de hidratacdo somente a experiéncia determina o volume

adequado. A Tabela 2 mostra as caracteristicas fisicas e quimicas da cal hidratada.

Tabela 2 — Caracteristicas fisicas e quimicas da cal hidratada.

Caracteristica

Ca(OH)2

Peso especifico

2,3a2,9g/cm3

Densidade Aparente

400 a 640 Kg/m3

Angulo de Repouso 70°

Calcio Presente 71,47%

Peso molecular 56 g/mol
Dureza 2 —4 MOHS
Ponto de Fuséo 2570°C

Calor de Formacéo 151900 cal/mol
Neutralizacao para 100g de H2SO4 5,79

Porosidade

Fonte: FONTE: GUIMARAES, 1998.
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3.4. Mercado

3.4.1. Calcario/Carbonato de calcio

As reservas de calcérios sdo disseminadas pela maior parte dos continentes. Os maiores
produtores mundiais de calcario em 2014 foram: China, india, Estados Unidos, Iran, Turquia e

Brasil.

No Brasil a producdo esta relativamente bem distribuida nos estados e como em muitos
paises, representam centenas de anos de producdo nos niveis atuais. Os estados que mais se
destacam no contexto brasileiro sdo: Minas Gerais, Mato Grosso do Sul, Parana e Goias, que
juntos detém quase 60% das reservas medidas de calcario do pais, além de Mato Grosso, Bahia
e Ceard (PARAHYBA, RICARDO EUDES, 2008).

Os dados sobre a producéo brasileira de calcario foram obtidos através das informacdes
prestadas nos Relatorios Anuais de Lavra - RAL’s apresentados anualmente ao Departamento

Nacional de Producdo Mineral - DNPM.

A producdo nacional de calcéario em 2014, quando comparado a 2013, mostrou um
crescimento de 2,74%, enquanto a safra brasileira de graos cresceu 3,6% no mesmo periodo, de
acordo com o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica - IBGE. A estrutura da producéo
foi ligeiramente alterada em relacdo ao ano de 2013, apontando, ainda, o Centro-Oeste como a
regido de maior producédo, com 38,1%, seguida, agora, do Sudeste com 25,9%, Sul com 23,8%,
Norte com 7,5% e o Nordeste com 4,7%. Em 2014, os principais Estados produtores,
responsaveis por cerca de 85% da producdo nacional, foram: Mato Grosso, com 20,0%, Minas
Gerais, 15,5%, Parana, 13,8%, Goias, 11,2%, Sao Paulo, 9,6%, Rio Grande do Sul, 8,4%, e
Tocantins, 7,4% (SUMARIO MINERAL, 2016).

3.4.2. Oxido de calcio/Hidroxido de célcio.

A cal virgem e a cal hidratada sdo os tipos mais comuns de cal, do ponto de vista
comercial, dados a respeito da producdo mundial de cal indicam que a producdo de 2014
permaneceu inalterada em relacdo ao ano de 2013. A China continua dominando a producéo
mundial do produto, com uma participacdo de 65,7%. O restante da producdo mundial esta

disseminado em mais de 20 paises. A producéo de cal do Brasil corresponde a 2,3% da produgao
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mundial, ocupando a quinta posic¢ao no ranking dos paises produtores, a Tabela 3 mostra dados
de producio mundial dos anos de 2013 e 2014. (SUMARIO MINERAL, 2016).

Tabela 3 — Produgéo Mundial.

Producao 1000(t)

Paises 2013 2014 %
Brasil 8400 8100 2,4
China 230000 230000 69,23
Estados Unidos 19200 19000 57
india 16000 16000 4,8
Rassia 10800 11000 3,3
Japéo 7600 7600 2,3
Alemanha 6700 6800 2,0
Italia 6200 6300 1,9
Turquia 4500 4500 1,4
Franca 3900 4000 1,2
Ucréania 4200 3600 1,1
Outros paises 14100 15000 4,5

Fonte: Sumério Mineral 2015.

3.5. Empresa

A CARBOMIL QUIMICA S.A é uma empresa de mineracdo localizada no municipio
de Limoeiro do Norte — CE, desde o inicio de suas atividades o Grupo Carbomil S/A vem
atuando como fornecedora de carbonato de célcio cretaceo, hidroxido de calcio e Oxido de

calcio, para industrias de diversos ramos. Hoje € um dos maiores grupos de extrativismo mineral
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do Brasil e sua marca esta consolidada tanto nacionalmente como na Ameérica Latina. (SITE
DA EMPRESA CARBOMIL).

3.5.1. Historia

Em 1960, nasce uma empresa de mineracao no Ceara, cujos fundadores, Luciano Héber
Quinderé e seus irmdos, a denominaram de Quinderé Mineracdo e Industria S.A. Com o
propdsito de explorar as diversas fontes de recursos minerais no estado do Ceara, a empreitada
era encarada como uma opc¢do para 0 desenvolvimento no setor mineral, j& que o estado
localizado no semi-arido ainda tinha oportunidades econémicas escassas. Em 1973, sob a
presidéncia de D. Maria de Lourdes da Silveira Quinderé, passa a denominacdo de Carbomil
S.A. Mineracdo e Industria. Preparando-se para o seu jubileu de esmeralda, comemorando 55
anos de atuacdo no mercado brasileiro, a Carbomil mante o investimento na modernidade
tecnoldgica que a consagrou como pioneira na producao dos melhores carbonatos de calcio do
Brasil. (SITE DA EMPRESA CARBOMIL).

3.5.2. Produtos

A CARBOMIL extrai, processa e comercializa produtos derivados do calcario que sao:
Carbonato de Calcio, Oxido de Calcio e Hidroxido de célcio. Estes sdo vendidos de acordo com

sua granulometria, a Tabela 4 e a Tabela 5 mostram todos os produtos produzidos.
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Tabela 4 — Produtos derivados do 6xido de calcio.

OXIDO DE CALCIO/HIDROXIDO DE CALCIO

Cal Virgem Britada 1”.

Cal Virgem Britada 2".

Cal Virgem Micro Pulverizada.

Cal Virgem Micro Pulverizada.

Oxido de Calcio Micronizado OCM.

Oxido de Célcio Super Micronizado OSM.

Secmil 500 (Aditivo descecante)

Secmil 635 (Aditivo descecante)

Hidroxido de célcio CHI

Hidroxido de calcio CHII
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Tabela 5 — Produtos derivados do Carbonato de Calcio.

CARBONATOS DE CALCIO

Brita 1, 5/8”

C-50F

CCN

C-500P

M-2620 CMT

M-2620 G

M-2620 GB

C-700B

M-2620 MB Médio

M-2620P

M-2620 MB

M-2620 MBM

Microfluid 1.5

4. ATIVIDADES DESENVOLVIDAS

As atividades do estagio supervisionado foram realizadas na empresa CARBOMIL
Quimica S.A. durante o periodo de 20 de fevereiro a 20 de maio de 2017, seguindo o
cronograma proposto pelo Eng. Quimico responsavel. Segundo o cronograma foi bordado uma
visdo geral da empresa e de todos 0s processos. Teve inicio no laboratorio de analises quimicas,
onde foi visto todo o procedimento para analises da matéria prima e produtos acabados. Em
seguida uma visdo geral dos fornos de calcinagdo onde se produz o éxido de calcio e 0 processo

de hidratag&o para producédo do hidréxido de célcio, foi visto também os processos de moagem
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e separacdo do carbonato de célcio, matéria prima (minas) e logistica de expedicdo de produtos

acabados.

4.1. Laboratorio

O laboratério de analises quimicas da CARBOMIL QUIMICA é regido por normas
aprovadas pelo Eng. Quimico responsavel junto com o gerente de qualidade, seguido a rigor
para obtencédo de analises precisas e dentro das normas técnicas. As analises dos produtos séo
geridas pela norma ABNT, nesta consta os métodos para realizacdo das analises quimicas e

fisicas dos produtos listados na da Tabela 4 e 5.

4.1.1 Coleta e preparacéo de amostras

As amostras sdo coletadas em campo e levadas para serem analisadas no laboratorio,

estas sdo coletadas em cada setor e preparadas no laboratorio

> Setor das minas:

As amostras das minas sdo coletadas nas bancadas de extracao, sao feitas duas coletas, uma
antes de ser extraida e outra apés ser extraida. As amostras chegam no laboratério em forma de
brita, no laboratério sdo processadas em um moinho e feita uma separacdo em uma peneira de

100 mesh para entdo ser feita as analises.

» Setor de calcinacgao:

As amostras dos fornos séo coletadas a cada 4 horas para verificacdo do processo, sao
preparados dois tipos de amostras para o 0xido de célcio que sai dos fornos, a preparacao destas
tem inicio com uma triagem aleatdria das pedras, em seguida sdo passadas por um moinho
martelo, a pedra moida passa por uma peneira de 3/8" mesh afim de se obter amostras com
tamanho de aproximadamente 2 milimetros, uma partes destas € utilizada para analises de
reatividade, o restantes destas pedras sao passadas em um moinho de disco e separados em uma

peneira de 100 mesh para as demais analises.
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» Setor de moagem do carbonato de célcio:

As amostras que vao para do setor de moagem e micronizacao sdo coletadas antes de

iniciarem o processo, e passam pelo mesmo procedimento do setor da mina.

» Produtos em processos e produtos acabados em embalagem de 20,0Kg 25,0Kg e

em big-bag.

Os produtos em processo sdo analisados a cada 1500 Kg (palete) aproximadamente, as
amostras sdo coletadas em campo e levadas para o laboratorio, estas amostras ja estdo prontas
para serem analisadas, ndo é necessaria preparacdo para as mesmas. Os produtos embalados
também sdo analisados antes de sairem para o consumidor, é feita uma amostragem coletando
amostras a cada 3 sacos em estoque por lote. Os produtos a granel sdo analisados antes de serem
expedidos, as amostras sdo coletadas apds carregados nos transportes.

4.1.2. Andlises

Ap0s a coleta e preparacdo das amostras séo realizadas as analises quimicas, fisicas e
granulométricas dos produtos. As analises seguem as especificacdes da norma ABNT e do

manual do laboratério.

4.1.2.1. Granulometria em peneiras e a lazer, metodologia para anélises em diversas

granulometrias.

As analises granulométricas séo feitas afim de verificar se os produtos estdo dentro das
especificacOes e para testes nos moinhos, super-moinhos e micronizadores. As analises em

peneiras sao feitas em todos os produtos moidos, seguindo a norma ABNT.

Sédo feitos dois tipos de analises granulométricas, utilizando peneiras que tem como
finalidade o material que ficou retido e a analise utilizando o equipamento de raio-X para
determinar o tamanho médio da particula. A Tabela 6 e 7 mostra as especificacdes

granulométricas dos produtos produzidos na CARRBOMIL QUIMICA.
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Tabela 6 — Especificaces granulométricas dos produtos derivados do oxido de

calcio/hidroxido de calcio.

Produtos

#1'< #2° #10mm #40mm< #100< #400<

< <

#500< #635< D50

D98

Cal Virgem
Britada 1".

0,0

Cal Virgem
Britada 2".

0,0 65,0 0,0

Cal Virgem
Micro

Pulverizada.

1,0

Oxido de Calcio
Micronizado
OCM.

0,05

0,5

8,0
10

32,0

Oxido de Calcio
Super
Micronizado
OSM.

0,01

0,50

Secmil 500.

0,05

0,5

Secmil 635.

0,01

0,5

Fonte: Dados da empresa CARBOMIL QUIMICA S/A.
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Tabela 7 — Especificaces granulometricas dos produtos derivados do carbonato de célcio.

Produtos 1.1/4° 172" 14 325 400 500 635 d(50%) d(98%)
(%) (%) (%) mesh mesh mesh mesh u u
(%) (%) (%) (%)

Brita1,5/8” 0 45 70

C-50F 1,00

CCN

C-500P 0,50 45 — 42
55

M-2620 0,10 12-15 45

CMT

M-2620 G 0,02 35-45 22

M-2620 GB 0,02 35-45 22

C-700B 0,02 25 - 20
3,5

M-2620 MB 0,01 25 - 20

Médio 3,5

M-2620P 0,05 25 - 20
3,5

M-2620 MB 0,05 25-3 15

M-2620 0,05 2,4-2,6 12

MBM

Microfluid 0,02 14 - 55

1.5 1,6
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4.1.2.2. Analises em peneiras

No peneiramento existe uma separacdo segundo o tamanho geomeétrico das particulas,

podem ser feitas de duas formas, em via Umida e em via seca.

> Via Uumida.

A classificacdo a umido é aplicada, habitualmente, para particulas com granulometria muito

fina, onde o peneiramento em via seca ndo funciona de forma eficiente.

o Procedimento de peneiras em via himida para os produtos moidos.

o Pesar 100g da amostra;

o Diluir a amostra em aproximadamente 500mL de agua;

o Utilizar a peneira de acordo com o produto que se deseja analisar;

o Transferir a solugéo para a peneira;

o Se o produto tive estearina, utilizar alcool para dilui-la;

o Utilizar uma escova de sardas finas passar levemente sobre a peneira adicionando agua
para aumentar a eficiéncia;

o O material retido deve ser seco em estufa;

o Apbs seco € pesado em balanca analitica

O material retido deve estar nas especifica¢bes do produto analisado;

> Viaseca

As analises granulométricas em via seca sdo feitas para os produtos com maior diametro de
particula. As peneiras sdo padronizadas para encaixarem umas nas outras, formando uma coluna
de peneiracdo. Na base encaixa-se uma peneira cega destinada a receber as particulas menores
que atravessaram toda a coluna sem serem retidos em nenhuma das peneiras. As peneiras séo
agitadas mecanicamente e o0 material retido em cada peneira é pesado e avaliado se estdo dentro

das especificacoes.
Procedimento de peneiras em via seca para 0s produtos moidos.

o Secar a amostra em estufa;

o Pesar 100g da amostra a ser a analisada;
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o Montar a coluna de peneiramento utilizando peneiras de varias aberturas, de acordo com
as especificagdes do produto a ser analisado;

o Encaixar a coluna de peneiramento no equipamento de agitacdo, ajustar velocidade de
peneiramento e o tempo de analise;

o Pesar as amostras retidas em cada peneira;

o Verificar se estdo dentro das especificagdes;

Figura 3 - Conjunto equipamento de peneiramento mais coluna de peneiras.

Fonte: Imagem do Google.
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» Analise granulométrica a laser

A difracdo laser mede as distribuicdes de tamanho das particulas por medicéo da variacao
angular na intensidade da luz difundida a medida que um feixe de laser interage com as
particulas dispersas da amostra. Particulas grandes dispersam a luz em pequenos angulos em
relacdo ao feixe de laser e particulas pequenas dispersam a luz em angulos grandes, como
ilustrado abaixo. O tamanho das particulas é indicado como o didmetro de uma esfera de volume

equivalente. A Figura 4 mostra o grafico gerado pelo equipamento.

Figura 4 — Histograma granulométrico de produtos finos.

in volume / passante

% / (someInwno $9.018A ) £O
[6°51x]) ewesborsyy

01 10 100 1000
x (Didmetros) / um -

;L

Fonte: CARBOMIL QUIMICA.

4.1.2.3. Andlises Quimicas

As andlises quimicas sdo realizadas afim de determinar a composicao quimica de todos
os elementos dos carbonatos e seus produtos, a Tabela 7 mostra as analises quimicas realizadas
no laboratorio e as Tabelas 8 e 9 as composi¢cBes quimicas dos produtos da empresa

CARBOMIL QUIMICA.
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Tabela 8 — Analises quimicas realizadas no laboratdrio da empresa CARBOMIL QUIMICA

S.A.

Analises Quimicas

Determinacdo de Residuos insoluveis (RI)

Determinacéo de silica

Determinacéo de 6xido de ferro

Determinacdo de 6xido de aluminio

Determinacéo de 6xido de célcio

Determinacdo de 6xido de magnésio

Determinacéo de 6xido e hidroxido de calcio disponivel para reacdo

Reatividade

Perda por calcinacio
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Tabela 9— Composicdo quimica dos produtos derivados do 0xido de calcio.

Produtos PPC CaO0O CaOd MgO< RI< SiO< SiO2< R203
< > > <

Cal Virgem 5,0% 90,0% 87,5% 5,0% - 25% - -

Britada 1".

Cal Virgem 4,0% 90,0% 875% 4,0% 0,5% - 0,3% 1,5%

Britada 2".

Cal Virgem 35% 90,0% 89,0% 3,0%

Micro

Pulverizada.

Oxido de 25% 92,0% 905% 3,0% 0,5% - 0,3% 1,5%

Calcio

Micronizado

OCM.

Oxido de 25% 92,0% 905% 3,5% 0,5% 0,3%

Calcio Super

Micronizado

OSM.

Secmil 500. 25% 92,0% 905% 3,0% 0,5% 0,3% 1,5%

Secmil 635. 25% 905% 92,0% 3,0% 0,5% 0,3% 1,5%
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Tabela 10 — Composic¢édo quimica dos produtos derivados do carbonato de calcio.

Produtos PPC RI < CaCO3 MgCO3 R203=< SiO2<
> <

Brita 1, 5/8” 42,5-45 10 94,5 2,1 2,0 15
C-50F 425-45 15 94 3,1 1,5 0,4
CCN 425-45 15 90 3,2 0,8 0,4
C-500P 425-45 1 94 3,1 0,5 0,4
M-2620 CMT 425-45 1 94 3,1 0,5 0,4
M-2620 G 425-45 1 96 2,1 0,5 0,3
M-2620 GB 42,5-45 0,8 96,6 1,5 0,5 0,3
C-700B 425-45 1 96 2,1 0,5 0,3
M-2620 MB 425-45 0,7 96,6 1,5 0,5 0,3
Médio

M-2620P 425-45 1 96,6 1,7 0,5 0,3
M-2620 MB 42,5-45 0,7 96,6 1,5 0,5 0,3
M-2620 MBM  425-45 0,7 96,6 1,5 0,5 0,3
Microfluid 1.5 425-45 0,7 96,6 1,5 0,5 0,2

» Determinacéo de Residuos insoluveis (RI) e Silica (Sl).

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de residuos insolGveis nos produtos e
matéria prima, no meio de acido cloridrico a 50%(v/v) e verificar se estdo dentro das normas

técnicas. ApoOs a amostra coletada e processada como foi vista no topico 4.1.1:

o Pesar aproximadamente 0,7 g de amostra e transferir para um béquer de 250ml e
umedecer.
o Adicionar, aos poucos, aproximadamente 10ml de acido cloridrico a 50%( v.v) e agitar

para desfazer os grumos.
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Rl + Si =

Cobrir o0 béquer com um vidro de relogio e levar o conjunto a uma chapa aquecedora
até a ebulico.

Retirar o conjunto e deixar em repouso até atingir a temperatura ambiente.

Adicionar mais 10mL de &cido cloridrico a 50%( v.v) e aproximadamente 10 gotas de
acido nitrico, levar para a chapa aquecedora mais uma vez até a ebulico;

Retirar o béquer e filtrar a solucdo a quente em papel de filtragdo médio, recolhendo o
filtrado em um bal&o;

Deixar esfriar o filtrado até a temperatura ambiente, completar o volume do baldo com
agua até a marca de 250 ml e homogeneizar. Reservar o filtrado para as determinagdes
posteriores (CaO, MgO, Fe203 e Al203);

Retirar o papel de filtro contendo o precipitado (silica mais residuo insoltvel), dobrar
cuidadosamente e transferir para um cadinho de platina previamente limpo;

Levar o conjunto ao bico de gas até carbonizar o papel sem inflamar, em seguida,
calcinar em forno-mufla a 1000 °C, durante 20min;

Deixar esfriar o cadinho em dessecador e determinar a massa;

O teor de silica mais residuo insoltvel (SiO2 + RI) é calculado com aproximacéo de

0,01% pela equacéo:

(Massa do cadinho com o residuo calcinado — Massa do Cadinho)

Massa Inicial da amostra (0,79g)

O resultado deve estar dentro das especificagdes do produto listados nas Tabelas 9 e 10.
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Figura 5 — Exemplo do conjunto cadinho mais bico de Bunsen, procedimento de

determinacéo de residuos insollveis e silica.

Bico de Bunsen
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P
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Supotte
vertical

Fonte: Imagem do Google.

» Determinacéo de Oxido de ferro

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de 6xido de ferro nos produtos e
matéria prima, € uma continuacao da analise de determinacéo da Si e RI. E realizada por analise

de complexometria com EDTA.
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o Pipetar 50ml do filtrado obtido na separacdo da silica + RI e transferir para um béquer
de 250mL;

o Adicionar ao filtrado 100mL de agua destila;

o Sob agitacdo constante, adicionar solucéo de acetato de aménio 50% (v/v) , gota a gota
até ajustar o pH em 2,0 a 2,5 com auxilio de um peagbmetro;

o Adicionar 15 gotas da solugéo indicadora para o ferro e titular muito lentamente (uma
gota em aproximadamente 20s), a temperatura ambiente, com EDTA 0,025 M;

o A viragem é de vermelho para amarelo-palido, podendo ser incolor para baixas
concentragoes;

o Anotar o volume gasto;

o O teor de 6xido férrico (Fe203) ¢ calculado com aproximacdo de 0,01% pela equacéo:

Teor de 6xido de férrico

_0,9980762 * Volume gasto de EDTA * Fator de correcdo da solugao

Massa Inicial da Amostra

O resultado deve estar dentro das especificagdes do produto listados nas tabelas a cima.

» Determinacao de 6xido de aluminio

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de 6xido de aluminio nos produtos e
matéria prima, € uma continuacao da andlise de determinacgdo da Si e RI. Também é realizada

por analise de complexometria com EDTA.

o Pipetar 50mL do filtrado obtido na separacéo da silica + RI e transferir para um béquer
de 250mL;

o Adicionar ao filtrado 100 mL de agua;

o Adicionar solucédo de acetato de amonio 50%, gota a gota, ajustar o pH para a faixa de
3,0 a 3,5, com auxilio do peagbmetro;

o Adicionar aproximadamente 3 gotas de complexo de cobre e 10 gotas de solugéo
indicadora para o aluminio.

o Aquecer asolucdo em chapa elétrica ou similar até inicio da ebulicéo e titular lentamente
a quente (aproximadamente 90°C), com EDTA 0,025 M, até atingir a viragem
permanente do vermelho (rosa) para amarelo-ouro, apos cerca de 30 s. Retornar a chapa
elétrica para confirmacdo da viragem. Caso ndo tenha fixado a viragem continuar a

titulagdo até a sua fixacdo. Anotar o volume gasto.
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o O teor de oxido de aluminio (Al>O3) é calculado com aproximagdo de 0,01% pela

equacéo:

Teor de 6xido de aluminio

_ Volume gasto de EDTA * Fator de corre¢do da solugao * 0,63725745
B Massa inicial da amostra

O resultado deve estar dentro das especificagdes do produto.

» Determinacao de 6xido de calcio

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de Oxido de célcio nos produtos e
matéria prima, € uma continuacdo da andlise de determinacao da Si e RIl. Também ¢ realizada

por analise de complexometria com EDTA.

o Pipetar 10mL do filtrado obtido na determinacdo da silica e transferir para um béquer
de 250mL.

o Adicionar aproximadamente 100mL de agua, e sob agitacdo constante, adicionar 10mL
de solucdo de trietanolamina a 30%, para eliminar a acdo do ferro e do aluminio sobre
o célcio.

o Elevar o pH da solucdo para faixa de 12,5 a 12,9, com auxilio do peagdmetro,
adicionando a solucdo de hidroxido de potassio a 20%, gota a gota.

o Adicionar um dos indicadores a solucdo de EDTA 0,025 M. A viragem12), para
coloracéo final deve permanecer estavel por aproximadamente 30 s, anotar o volume
gasto.

o O teor do 6xido de célcio (Ca0), é calculado com aproximacéo de 0,1% pela equacéo:

Teor de 6xido de calcio

_ Volume gasto de EDTA * Fator de corre¢do da solugao * 3,50483725

Massa inicial da amostra

O resultado deve estar dentro das especificagdes do produto
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» Determinacao de 6xido de magnésio

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de 6xido de magnésio nos produtos e
matéria prima, € uma continuacdo da analise de determinacéo da Si e Rl. Também é realizada
por complexometria com EDTA.

o Pipetar 10mL do filtrado obtido na determinacdo da silica + RI e transferir para um
béquer de 250mL.

o Adicionar aproximadamente 100mL de agua e, sob agitacdo constante, adicionar
aproximadamente 10mL da solucéo de trietanolamina a 30%.

o Elevar o pH da solucdo até a faixa de 10,1 a 10,5, com auxilio do peagdmetro,
adicionando hidréxido de aménio a 20%, gota a gota.

o Adicionar a solugdo o mesmo volume de EDTA consumido na titulagdo do calcio;

o Adicionar Negro-de-eriocromo-T, e continuar titulando lentamente com a solucéo de
EDTA 0,025 M. A viragem para a colorag&o final deve permanecer estavel em torno de
30 s, anotar o volume gasto.

o O teor de 6xido de magnesio (MgO) é calculado com aproximacdo de 0,1% pela

equacao:

Teor de 6xido de magnésio

_ Volume gasto de EDTA * Fator de corregdo da solugdo * 3,50483725

Massa inicial da amostra

O resultado deve estar dentro das especificagdes do produto.

» Determinacao de 6xido e hidroxido de célcio disponivel para reacéo.

Esta analise tem como objetivo avaliar a quantidade de 6xido de célcio esta disposto a
reacdo dos produtos derivados do oxido de célcio. E realizada por titulacdo &cido base com

acido cloridrico 0,5N.

o Tomar aproximadamente 0,5 g de amostra e transferir para um frasco de Erlenmeyer de
300mL, contendo aproximadamente 20mL de agua destilada;

o A seguir, colocar duas a cinco gotas de solucao indicadora de fenolftaleina a 1%, lavar
paredes do frasco com agua destilada e titular com solugdo-padrdo de &cido cloridrico

aproximadamente a 0,5 N.
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o Oteor de célcio disponivel (CaOd) determinado no ensaio € a soma de 6xido e hidroxido

de célcio, e é calculado com aproximacéo de 0,1%, pela equacéo:

1,402 * Volume de acido gasto * fator de Corregao

Oxido de calcio disponivel =
Massa da amostra

» Reatividade. (WUHRER ou Reatividade Alema)

A analise de reatividade é feita, afim de se determinar a reatividade do oxido de calcio em
agua. Esté ¢ feita no oxido de calcio quem sai dos fornos e nos produtos de oxido de calcio em
expedicéo.

o A andlise é feita por titulacdo de neutralizacdo com acido cloridrico:

o Tomar aproximadamente 50g de amostra, essa amostra deve ter um tamanho minimo
de 2mm;

o Em um Baker de 4 litros, adicionar 2 litros de 4gua destilada a 40°C;

o Adicionar ao Baker 50ml de fenolftaleina a 1%;

o A andlise deve ser feita sob agitacdo de 600rpm;

o Adicionar o oxido de calcio, e titular com &cido cloridrico 4N até a coloracdo rosea
escura ficar clara, e repetido a medida que a solucdo volta a ficar escura novamente, este
processo é feito durante o periodo de 10 minutos, e a cada minuto é anotado a quantidade

de &cido que foi usado. A Figura 6 mostra o aparato utilizado para analise.
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Figura 6 — Aparato para analise de reatividade.
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Fonte: Imagem do Google.

Reatividade Alema = Volume de acido gasto * Fator de correcdo da solugdo

O resultado dessa andlise é dado obtido em mL de &cido consumido, e para os produtos

analisados esse valor deve ser maior ou igual a 300mL.

4.1.2.3. Analises fisicas

As propriedades fisicas de um material ndo envolvem qualquer mudanca na composigéo
ou identidade da substancia, sdo propriedades que podem ser observadas e medidas sem

modificacdo de sua composicdo. As analises fisicas realizadas no laboratério da empresa
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CARBOMIL também seguem as normas da ABNT para os produtos analisados. A Tabela 8

mostras todas as analises fisicas realizadas no laboratorio da CARBOMIL QUIMICA.

Tabela 11 - Analises fisicas no laboratorio da empresa CARBOMIL QUIMICA S.A.

Andlises Fisicas

pH

Substancias volateis

Absorcéo em 6leo

Alvura

Granulometria

Area superficial

Densidade Aparente

Umidade

» Densidade aparente

A densidade aparente é necessaria para o calculo dos parametros de dosagem de aditivos na

cal e no carbonato de célcio.

o Pesar 10g da amostra;

o Despejar a amostra em uma proveta graduada;

o Anotar o volume ocupado da amostra na proveta;

o Utilizando um suporte universal para provetas elevar a proveta a uma altura de 10 a 15
cm e soltar sobre uma superficie emborrachada;

o Fazer o procedimento de varias vezes, até perceber que o material foi todo comprimido;

o Avaliar se esta dentro da especificacao;

o Alvura
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A analise de alvura ou determinacéo da cor dos produtos, os carbonatos de célcio e oxido
de célcio possuem uma cor branca bem caracteristica, esta andlise tem como objetivo

determinar o tom de branco nos produtos carbonatados.

o Pesa-se cerca de 5 g da amostra totalmente seca;

o Dispondo-se de uma superficie lisa sobre a balanca, coloca-se no cilindro molde de
pastilha &cido borico para servir como base e uma quantidade de amostra que preencha
0 molde;

o Encaixa-se o pistdo no cilindro e aplica-se uma pressao de, aproximadamente, 12,5t;

o Com a pastilha feita fazer a leitura do espectrofotdmetro;

o O resultado é esbogado em um grafico que mostra o comprimento de onda do espectro

visivel, esta deve estar dentro das especificagdes do produto.

» Rastreabilidade, manutencao de réplica do laboratério.

A rastreabilidade tem como objetivo percorrer o caminho do produto acabado, desde sua
expedicao a matéria prima. Tem por finalidade identificar o produto acabado durante o processo
de producdo e em estocagem, também indicar situacfes de inspecdo e conformidades do

mesmo.
Todos os produtos sdo identificados, por:

o Tipo de produto;

o Numero do lote;

o Data de fabricacdo;

o Os produtos a granel séo identificados no silo;

o Os produtos derivados do oxido de célcio, sdo rastredveis até o ensaio de produtos
acabados pelos certificados de analise e pelos boletins diarios de producédo, para evitar
ocorréncias.

o Produtos derivados do oxido de calcio ndo possuem amostra replica por ser perecivel.

o Os carbonatos s&o rastreaveis até a mina.

o Todos os produtos coletados, sdo separados em duas partes, uma vai para anélise e a
outra parte vai para um estoque de réplicas para caso seja preciso uma reanalise da

amostra.
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4.2. Operacdes em Fornos e Hidratagéo

O oxido de calcio produzido na CARBOMIL QUIMICA é feito por processo de
calcinacdo nos fornos, o 6xido de calcio é produzido em condi¢cbes Otimas de temperatura,

pressao e tempo de residéncia nos fornos.

4.2.1. Processo produtivo do oxido de calcio

O processo produtivo do 6xido de célcio € mostrado na Figura 7,

Figura 7 — Fluxograma do processo de producdo do oxido de célcio na empresa CARBOMIL
QUIMICA S.A

Fonte: CARBOMIL QUIMICA

O calcario oriundo da mina passa por um processo de britagem antes de ser armazenado
na pilha pulmdo (PP). O calcéario sai da pilha pulmédo em esteiras até a primeira peneira
vibratéria (PV 01) com tela de 38,3mm de abertura, 0 passante é aproveitado para outro
processo e o retido é armazenado nos vagonetes para abastecer os fornos (F02, FO3 e F04). O
calcério abastecido nos fornos leva cerca de 22hs para ser transformado em cal (do topo do
forno até a zona de descarga), o forno fica totalmente cheio, a pedra calcaria desce
vagarosamente por gravidade e é abastecida a medida que é descarregado.
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Ap0s ser descarregado, o oxido de calcio vai para o primeiro pre-silo (PR 01), neste
ponto a cal pode ir para o silo 2 e 3 (S02 e S03) onde € armazenado o produto para ser vendido
a granel, ou para o silo 1 (S01), este passa por um processo de britagem no britador (B), em
seguida passa por outra peneira vibratéria (PV 02) e € armazenado no pre-silo, este produto é

destinado para o processo de moagem, micronizacao e hidratacdo do oxido de calcio.

4.2.1. Visao geral de funcionamento do forno AZBY

O forno AZBY é um forno vertical cilindrico revestido de tijolos recozidos ou
refratarios, com trés ou mais zonas de queima, carga e descarga semi-automatica, producdo em
batelada e usa de gasogénio como combustivel para queima. A Figura 8 mostra os fornos de
calcinacdo da empresa CARBOMIL QUIMICA.

Figura 8 - Fornos de calcinacdo AZBY da empresa CARBOMIL.

Fonte: Site da CARBOMIL.

O forno de calcinacdo é dividido em 3 zonas, pré-aquecimento, queima e descarga. A
zona de pre-aquecimento fica acima da zona de queima, onde passam 0s gases oriundos da
combustdo do monoxido de carbono, e o didxido de carbono formado pela reagdo do carbonato
de célcio com o calor. Na zona de queima € onde ocorre o processo de calcinacao, a temperatura
chega a aproximadamente 1000°C e a zona de descarga é onde ocorre a descarga do produto.

A Figura 9 mostra o calcério sendo calcinado na zona de queima.
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Figura 9 - Calcario sendo calcinado na zona de queima do forno AZBE

Fonte: Empresa CARBOMIL QUIMICA S/A

4.2.3. Variaveis de controle

As variaveis de controle do forno sdo: temperatura, pressdo e tempo de residéncia. Como foi
dito no texto acima, o forno AZBE é semiautomatico, a temperatura e pressao sdo controlados
por valvulas que controlam a alimentacdo e descarga, estes sdo ligados a instrumentos de
medicdo que mandam o sinal para o painel de controle do forno, o tempo de residéncia é
controlado pelo operador do forno, que a partir dos valores da temperatura do topo do forno e

pressdo na zona de queima descarregam e recarregam o forno.

Um estudo feito pelo engenheiro industrial da empresa, definiu as condi¢des 6timas para
carga e descarga dos fornos, a Figura 10 e 11 mostra os gréaficos da variacdo da temperatura e
pressédo para controle do processo de carga e descarga dos fornos.
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Temperatura °C

Pressao em mmCA

Figura 10 — Controle de processo de carga e descarga dos fornos de calcinacdo

Variacao da temperatura do topo do forno
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Fonte: Dados da EMPRESA CARBOMIL QUIMICA.

Figura 11 — Gréfico de controle da presséo na zona de queima.
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Fonte: Dados da EMPRESA CARBOMIL QUIMICA.
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O grafico mostra a temperatura ideal para descarregar o forno (300°) a medida que vai
descarregando vai alimentando o forno com mais material, o calcéario que estava na zona de

pré-aquecimento desce para a zona de queima e a temperatura que sai do topo do forno diminui.

4.2.4. Gasogénio, producéo de gas para forno e variaveis de controle.

O combustivel de queima utilizado no forno é o mondxido de carbono (gasogénio). O
gas é produzido pela queima parcial da madeira, que libera 0 monoxido de carbono, este entra

no forno por coroas de dispersao, que fazem o gas preencher toda a zona de calcinacdo dos
fornos.

A producdo de gasogénio € controlada pela temperatura do gas que entra no forno, a
medida que a temperatura do topo do gasogénio diminui, é necessario alimentar o tanque de
producéo do gés.

Figura 12 — Controle de processo do gasogénio.
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Fonte: Dados da empresa CARBOMIL QUIMICA.

46



4.2.5. Manuseio e armazenagem do 6xido de calcio.

O oxido de célcio € bastante reativo em agua, assim deve-se tomar bastante cuidado com
0 manuseio, 0 uso de EPIS e fundamental para evitar acidades de trabalho, em contado com os
olhos pode causa irritagdo, vermelhiddo ou até perda parcial ou total da visdo. Em contato com
a pele pode causar queimaduras severas dependendo do tempo de contato. Se inalado pode
causar irritacdo a mucosa respiratoria, inalagdo acentuada pode resultar em inflamacao das vias

respiratorias, ulceracdo e perfuracdo dos septos nasais e possivel pneumonia.

O produto é armazenado em recipiente fechado em ambiente fresco, seco e em area
ventilada. Todos os produtos derivados do oxido de calcio sdo devidamente embalados, e
tomado todos os cuidados necessarios.

4.3. Processo de fabricacao de Hidroxido de calcio. Manuseio e armazenagem.

O hidroxido de calcio da empresa CARBOMIL QUIMICA ¢é produzido pelo processo
de hidratacdo do 6xido de calcio com a agua, a Figura 13 mostra um esquema de producdo do

hidroxido de célcio.

Figura 13 — Esquema de producdo do hidroxido de célcio.

Calcinacao : Hidroxido
Hidratador

do calcario de calcio

Oxido de
calcio
moido

Oxido de
calcio

Fonte: CARBOMIL QUIMICA S/A
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O processo de fabricacao do hidréxido de calcio tem inicio com a producgédo do 6xido de
calcio, visto no fluxograma na Figura 6, no fim deste processo o oxido de célcio j& sai pronto
para entrar no hidratador. O hitradator € um tanque cilindrico horizontal agitado, é alimentado
com agua e oxido de calcio em uma proporc¢éo controlada pelo operador do equipamento, para
este processo nao foi estipulado uma proporcao fixa de &gua com relacao ao oxido, isso porque

as propriedades da cal variam, e essa variacdo pode fazer o produto final sair das especificacdes.

4.3.1. Sistema da Qualidade dos processos de fabricacdo de 6xido de calcio e hidroxido de
célcio.

O sistema de qualidade dos oOxidos e hidréxidos de calcio produzidos na empresa
CARBOMIL QUIMICA S/A ¢ feito seguindo rigorosos critérios de producéo criados pelo Eng.
Industrial e o gerente de qualidade da empresa. Todos os produtos sdo produzidos dentro das

especificacOes e aprovados ou reprovados pelo laboratorio.

Extracdo e qualidade da matéria prima (Carbonato de célcio).

4.4. Processo de producédo de produtos moidos e variaveis de controle.

Os produtos moidos derivados do calcario sdo produzidos segundo o esqueca mostrado
na Figura 14.
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Figura 14 - Fluxograma do processo de moagem do calcario na empresa CARBOMIL
QUIMICA. S.A.

Filtro de
Filtro de Filtro de mangas 07 5. Filtro de
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01 05
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02 Moinho  angas 09
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? 15 Micronizador
= 02
R Filtrode Filtro de
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Micronizador N Filtro de
Rt mangas 06

Fonte: Dados da empresa CARBOMIL QUIMICA.

O calcério é selecionado na mina e enviado ao Silo 07 por esteiras, deste silo a pedra
vai para o britador de martelos, onde o calcario é britado e selecionado por peneiras na saida do
britador, o material que sai deve ter um tamanho maximo de 2mm, este é direcionado para 0s
Silos (01,02, 03 e 04).

O calcéario armazenado nos silos é direcionado para 0os moinhos, o sistema de moagem
é feito por um conjunto moinho-alimentador-classificador, seguido por um ciclone de coleta do
pulverizado e um exaustor especial que promove o transporte pneumatico, em seguida ha um
sistema de filtragem dos gases ventilados e a coleta do particulado retido no filtro de mangas,

a Figura 15 mostra um esquema de processo dos moinhos.
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Figura 15 — Esquema do processo dos moinhos.

Fonte: CARBOMIL QUIMICA S/A.

Os produtos que saem dos moinhos podem ser ensacados, ou levados para o Silo 05 e
06, onde podem ir para os Micronizadores (01 ou 02) ou para o0s super-moinhos (S. Moinhos
01 ou 02).

As variaveis de controle do processo de moagem sao:

o Alimentacg&o;
o Rotacdo dos moinhos;
o Rotacéo do seletor;

o Fluxo de ar exaustor;

A variavel alimentacdo é controlada por equipamento eletrénico e pela pressdo, um
mandmetro ligado ao exaustor e a0 moinho mede a diferenga de pressao entre, a presséo de ar
que entra no moinho e a pressao de ar dentro do moinho, quando a pressao do exaustor diminui
é emitido um sinal eletrdnico para o equipamento de alimentacdo, que por sua vez alimenta

com calcario 0os moinhos.
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A rotacdo dos moinhos e do seletor é controlado pelo operador dos moinhos, e varia de
acordo com o tamanho da particula que se deseja obter como produto. O fluxo de ar do exaustor
€ mantido constante para todos 0s produtos produzidos.

4.4.1. Sistema de Qualidade do processo de moagem.

O sistema de qualidade dos carbonatos moidos produzidos na empresa CARBOMIL
QUIMICA S/A ¢ feito seguindo rigorosos critérios de producéo criados pelo Eng. Industrial e
o gerente de qualidade da empresa. Todos os produtos sdo produzidos dentro das especificacdes

e aprovados ou reprovados pelo laboratdrio.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

O estégio supervisionado na empresa CARBOMIL QUIMICA S/A foi uma experiéncia
engrandecedora e fundamental para o aprimoramento do meu conhecimento. Durante o estagio
puder aplicar diversos conceitos aprendidos durante a graduacdo como, analises quimicas
realizadas no laboratério, controle de processos, variaveis de controle de processos, sistema de

qualidade dos produtos e as atribui¢cGes de um engenheiro quimico na empresa.
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