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1. INTRODUCAO

O interesse industrial pela técnica de flotagdo teve inicio por volta de
1920. Apods alguns desenvolvimentos importantes, o uso dessa técnica
intensificou-se e consolidou-se, sendo hoje predominante na 4rea de
concentra¢ao de minérios (Fuerstenau, 2007; Lynch, 2007). Afora sua aplicagao
na industria mineral, a flotacao tem sido utilizada em outras areas como:

(i) remocao de poluentes diversos (6leo, gorduras, metais pesados,
etc.);

(ii) reciclagem (plasticos e papel, entre outros);

(iii) recuperagao de dgua para uso doméstico.

Considerando-se que cada minério tem as suas peculiaridades, torna-se
essencial que a aplicagao industrial da flotagao seja antecedida de um estudo
em laboratorio, para definir a influéncia das diversas varidveis no processo
(Fuerstenau, 2003). Este Capitulo descreve a metodologia para condugao dos
trabalhos de investigacdo em laboratdrio, com o objetivo de proporcionar a
obtengao de resultados confidveis e minimizar os erros experimentais. Neste
trabalho sao descritos os procedimentos para um estudo de flotacao em escala
de bancada utilizando célula convencional.

O operador deve ter uma caderneta de laboratério para registrar todas
as informagOes obtidas na execu¢ao dos ensaios: condi¢gdes experimentais,
aspecto da espuma, entre outras.

2. DESCRICAO DO EQUIPAMENTO CONVENCIONAL

Os testes sao realizados em equipamentos simples, conhecidos como
célula (ou mdaquina) de flotagdo (Figura 1), que consistem em um sistema
dotado de agitacao e aeracdo, o qual utiliza um recipiente (cuba), em geral de
vidro, aluminio ou acrilico, com formato e volume variados.
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e mineral O bolha antes do dispersor e bolha depois do dispersor

Figura 1 — Desenho ilustrativo de uma célula convencional para flotagao
de minério.

O sistema de agitagao é constituido por um motor que aciona, por meio
de correias, um tubo vertical oco que termina com uma hélice (impulsor). As
células de flotagao possuem uma grande variedade de modelos de hélices
possibilitando a geracdo de diferentes sistemas hidrodinamicos. Esses
equipamentos sao projetados de modo a operar em regime turbulento na
regiao inferior, no qual devem ocorrer os choques bolha-particula e, em
regime laminar, na parte superior, na qual nao deve haver perturbagoes que
possam ameacar a integridade das bolhas.

A agitacdo tem a funcdo de manter as particulas em suspensdo e
promover o contato bolha-mineral. A intensidade da agitacdo deve ser
controlada com cuidado para evitar perdas. Uma agitacao baixa provoca a
sedimentacao de particulas, por outro lado, uma agitacao excessiva provoca a
quebra de bolhas antes de atingir a superficie da célula, em conseqiiéncia,
diminui a eficiéncia do processo.
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A aeragdo no interior da célula é obtida pela introducao de um fluxo de
ar na parte superior do sistema. O fluxo de ar passa internamente pelo tubo
vertical oco que estd ligado ao sistema de agitacdao, saindo em aberturas
situadas proximas a um dispersor, cuja fungao € promover a geragao de
bolhas pequenas.

H4 duas formas de promover a aeragao: por ar comprimido ou pela
pressao negativa gerada na parte inferior do impulsor. Com auxilio de ar
comprimido, no caso das células que usam essa forma de aeragao, torna-se
possivel o controle da quantidade de ar injetado na célula. Em outras células,
o vacuo formado pelo impulsor, na parte inferior do sistema de agitagao, gera
uma pressao negativa que proporciona a entrada de ar atmosférico através de
uma valvula na parte superior do rotor. As células que usam esse sistema de
aeragao dispensam a instalagdo do compressor de ar, no entanto ndo permitem

que se tenha o controle eficiente da aeragao (Kelly, 1982).

A aeracao tem a fungao de abastecer a polpa com bolhas que sao
responsaveis pelo transporte das particulas hidrofébicas. Quanto maior a
superficie especifica das bolhas, maior a probabilidade de contato com as
particulas e, conseqiientemente, maior a eficiéncia do processo de flotagao.

Alguns modelos de células de flotagdo possuem um sistema de adigao
de dgua que permite manter constante o nivel da polpa.

3. PROCEDIMENTO DOS TESTES
Representatividade da Amostra

Da mesma forma que ocorre com outros ensaios de laboratorio, todas as
amostras utilizadas nos testes de flotagdo devem ser representativas da
amostra global do minério, da amostra do deposito mineral em estudo ou de
parte selecionada do mesmo.

A obtencdo de uma amostra representativa de um deposito mineral nao
¢ uma tarefa trivial. A dificuldade estd na pequena quantidade da amostra em
relagdo ao volume de minério que deve representar. A amostra usada em
laboratério pode ser cerca de 100.000 vezes menor ou mais, em relacao aquela
usada na unidade industrial. Diante dessas peculiaridades, pode-se recorrer a
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dados da geologia e/ou lavra do corpo mineralizado, para se atingir a
representatividade desejada. Além disso, a metodologia de amostragem deve
ser cuidadosamente estudada. Recomenda-se a leitura do Capitulo 1 deste
livro para o e/ou pesquisador se familiarizar com o processo de amostragem.

O Uso da Agua

A composi¢ao quimica da dgua utilizada pode ter um efeito significativo
nos resultados da flotagdo, ja que as diferentes espécies idnicas da suspensao
aquosa podem interferir na acao dos reagentes ou modificar a carga elétrica
das particulas, de modo a dificultar o controle do processo.

Nos estudos de laboratoério deve-se conhecer as caracteristicas quimicas
e fisicas da agua usada. Recomenda-se realizar os ensaios, sempre que
possivel, com 4dgua da prdpria mina, desde que nado esteja envelhecida. Esse
procedimento pode evitar futuros transtornos nas operagoes industriais. Ha
também, a possibilidade de simular uma composi¢ao da dgua proxima aquela
da mina. Torna-se obrigatorio que as caracteristicas fisico-quimicas da agua
utilizada sejam mantidas constantes em todos os testes.

Em muitos casos, o efeito da dgua no processo de flotacao ¢ objeto de
estudo, podendo-se investigar a influéncia da agua de reciclagem, o
comportamento de espécies i0nicas existentes ou a influéncia da sazonalidade,

entre outros.
Preparacao da Amostra

A distribuicdo granulométrica da amostra usada na flotacdo de
laboratdrio deve ser o mais similar possivel a da amostra de alimentacao da
planta industrial. A presenca de finos tem diversas conseqiiéncias nos
resultados, como: maior consumo de reagentes, maior contaminagao do
concentrado, menor velocidade de flotagdo, etc. Isso significa que uma
distribui¢do granulométrica diferente pode acarretar distor¢ao nos resultados.

A granulometria de moagem esta relacionada ao grau de liberagao do
mineral 1til e ao teor que deve ter o concentrado. Nas operagoes industriais, a
flotagdo, geralmente, é aplicada na faixa granulométrica desde 0,6 mm até
pouco menos de 20 um, dependendo da densidade e complexidade do
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minério. A eficiéncia do processo torna-se menor quando o mesmo é aplicado
as faixas granulométricas mais finas.

O estoque prolongado de amostras moidas pode causar a oxidagao
superficial das particula, de modo a alterar o seu comportamento na flotagao.
Esse fato é comum na flotacdo de minérios sulfetados, para os quais se
recomenda que a flotagao seja realizada logo apds a moagem da amostra.

O tempo de moagem necessario para produzir uma amostra com uma
determinada distribuicdo granulométrica deve ser obtido segundo o
procedimento padrao descrito no Capitulo 9 deste livro, no qual se encontram
as instrugoes detalhadas dos procedimentos de moagem para amostras
destinadas aos ensaios de flotacao.

Preparacao dos Reagentes

O sistema de reagentes e a quantidade usada na flotagao sao sempre
objeto de estudo. Além de ser um fator determinante na eficiéncia do
processo, corresponde a maior parcela do custo operacional das unidades
industriais de flotagdo. A escolha inicial do sistema de reagentes é fungao de
experiéncias anteriores do pesquisador e/ou de referéncias citadas em
publicacdes especializadas.

Deve ser lembrado que, na pratica industrial, o sistema de reagentes
sofre alteragdes continuas em decorréncia da propria modificacdo na
composi¢ao mineraldgica do minério e da necessidade de otimizacdo do
processo.

Na preparagao dos reagentes, o estado de conservacao deve ser
observado. As caracteristicas quimicas do reagente podem ser alteradas em
decorréncia das condi¢des inadequadas ou do longo periodo de estoque. O
uso de reagentes alterados, naturalmente, vai afetar a credibilidade dos
resultados (Klimpel, 1980).

Os reagentes sao fornecidos pelos fabricantes na forma: sdlida ou
liquida. Reagentes gasosos sdao usados em casos especiais. Esses produtos
podem ser adicionados na célula de flotagao, na forma natural ou sob a forma
de solugdes. Em alguns casos os reagentes ndo sao misciveis em agua, por isso
prefere-se sua adigao direta na célula ou a sua emulsao em liquidos
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apropriados. O espumante costuma ser adicionado em gotas, cujos pesos sao
conhecidos (Nagara, 2007).

A pesagem do reagente deve ser feita de forma criteriosa, j4 que um
pequeno erro podera ter reflexos importantes no resultado final do teste. Na
pratica, a adicao dos reagentes de flotagdo € calculada em termos de
concentra¢ao molar ou da relagdo reagente (gramas)/ minério seco (tonelada).

A quantidade, forma e ponto de adigao dos reagentes, inclusive outros
controles do teste, devem ser registrados na caderneta de laboratério do
operador, com o devido cuidado e clareza. Esses dados fazem parte essencial
do estudo.

Condicionamento

A etapa de condicionamento tem a funcao de promover o contato dos
reagentes com as superficies dos minerais. A adsor¢ao pode ser monitorada
pela variacdo do potencial zeta das particulas ou pela determinagao da
variagao da concentracdo do reagente na polpa.

Em laboratdrio, o condicionamento costuma ser feito na propria célula,
mantendo-se fechada a entrada de ar. A adigao de cada reagente é seguida de
um periodo de agitagao proprio, em fungdo do condicionamento programado.
Em cada caso, deve-se estudar a conveniéncia da adi¢ado isolada ou da adigao
conjunta de dois ou mais reagentes.

E pratica comum utilizar, no condicionamento, uma concentragao de
sOlidos na polpa acima daquela usada na flotagao (podendo ser da ordem de
50% de solidos ou mais). O fato de os reagentes serem mais efetivos em
solugdes concentradas justifica esse procedimento (Chaves e Filho, 2004).

A agitagao da célula também pode ser mais intensa do que aquela usada
na flotagdo, a fim de possibilitar melhores condi¢des de contato particulas-
reagentes. A busca do melhor tempo de condicionamento para cada reagente é
objeto da pesquisa, e o valor otimizado deve ser registrado na caderneta do
operador.

Na inddustria, em geral, o contato do minério com os reagentes € feito em
tanques agitadores conhecidos como condicionadores. No entanto, ha sempre
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a opgao de adigao em outros pontos do circuito, como no moinho, nas
tubulagdes que conduzem o minério a célula ou na prépria célula, de modo a
possibilitar um maior ou menor contato do reagente com o minério. O ponto
ideal de adi¢dao do reagente deve ser objeto de investigagao.

Diluicao da Polpa

Entende-se por dilui¢ao a relagdo entre a massa de minério e de agua,
expressa sobre a forma de percentagem de solidos na polpa.

A diluigdo é determinada em funcdo do tipo de minério, de sua
granulometria e da tolerancia em termos de contaminantes no concentrado.
Nos casos de minérios grossos e/ou de maior tolerancia com relagao a
seletividade, é possivel o uso de percentagens de solidos mais elevadas. Por
outro lado, quanto maior for o contetdo de finos e de materiais argilosos do
minério e/ou as exigéncias com relagdo ao teor do concentrado, deve-se usar
polpas cada vez mais diluidas. Isso decorre do fato de as particulas finas
serem suscetiveis ao arraste hidrodindmico e, conseqiientemente a

contaminagao do concentrado (Barbery ef al., 1986).

Sob o aspecto econdmico, sempre que possivel, deve-se conduzir a
flotagdo com elevada percentagem de sdlidos na polpa. Esse procedimento
possibilita uma maior producdo com o volume de células disponivel.
Entretanto, a contaminag¢do do concentrado aumenta com a percentagem de
sOlidos da polpa, isso explica porque as operagdes de limpezas sdo sempre
conduzidas com baixa percentagem de sélidos.

Durante os testes de laboratorio, a percentagem de solidos varia
continuamente a medida que os so6lidos sdao removidos na espuma e que se
adiciona dgua para manutengao do nivel da polpa na célula. Essa variagao
continua das condigdes operacionais modifica as concentra¢des dos reagentes,
provocando o desequilibrio eletroquimico do sistema. Esse fendmeno pode ser
percebido na mudanga das caracteristicas da espuma. No caso de sistema de
adsorcao reversivel, para se evitar a dessor¢ao de moléculas do coletor, que
provocaria a “desmineralizagdo” da espuma, recomenda-se repor o nivel da
polpa com a solugdo do coletor, de modo a se tentar manter o mais proximo
possivel da concentragao inicial do mesmo.
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A maioria das operag¢des industriais é conduzida com percentagens de
solidos na polpa entre 25 e 40%. Esses mesmos valores sdo recomendados para
as operagOes em laboratorio. A percentagem de solidos na polpa de flotagao é
objeto de investigacdo. FEla deve ser otimizada durante os estudos de
laboratdrio e os seus resultados devem ser registrados com atencdo pelo
operador. Recomenda-se a leitura do Capitulo 2 deste livro para melhor
entendimento do assunto.

Adicao de Reagentes

Os reagentes sao usados em pequenas quantidades, tornando-se
necessdria a sua diluigdo para facilitar o controle preciso da quantidade
adicionada, que pode ser medida em pipetas ou béquer graduados.

Para adigdo dos reagentes soluveis em agua nao ha dificuldades. No
entanto, os reagentes insoliveis ou parcialmente soltveis em agua, exigem
técnica especial de adicdo. Os reagentes na forma liquida podem ser
adicionados na forma de gotas, cujo peso médio é previamente determinado
com base em 20 ou 30 gotas pesadas em uma balanga de precisdao. Uma
alternativa consiste em adicionar esses reagentes dissolvidos em liquidos
organicos, como etanol. Contudo, como o efeito desse liquido organico pode
ser prejudicial ao processo, esse método é evitado. Outro procedimento
consiste na adicao do reagente, segundo suas emulsdes em dgua, que deve ser
preparada por meio de forte agitagao (Jameson, 2007; Pugh, 2007).

O coletor costuma ser utilizado na forma de sal. A saponificagdo ou
neutralizagdo de um 4&cido-graxo ocorre da sua reacdo com uma base
inorganica. Geralmente, usa-se o hidroxido de s6dio ou de potassio, conforme
ilustrado na reacao da Equacao [1].

RCOOH + NaOH < RCOONa + H:0 [1]

As aminas sao utilizadas sob a forma de sais soltveis. O acido acético e o
acido cloridrico sao os mais usados para neutralizar a base organica. Uma das
razdes da preferéncia € a atividade praticamente nula dos anions liberados, o
que é importante para o controle do processo. No caso da neutralizagdo com
acido cloridrico, a seguinte reagao € observada:
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RNH: + HCl < RNHs + CI- 2]

O mesmo ocorre com os coletores sulfidrilicos. O acido ditiocarbonico
costuma ser usado na forma de sal, conhecido como xantato, resultado da
rea¢ao do acido xantico com um hidroxido de sédio ou de potdassio, como se
observa na Equagao [3].

ROCSSH + MeOH < ROCSSMe + H20 [3]

Sendo, Me = Na ou K

A adicao é feita de forma escalonada, considerando-se o tempo de
condicionamento necessario a cada reagente. Inicialmente, adicionam-se os
modificadores (regulador de pH, dispersante, depressor, ativador, etc.), em
seguida, o coletor e, por ultimo, o espumante. Em alguns casos, mais de um
modificador pode ser adicionado ao mesmo tempo.

A ordem de adi¢do deve ser objeto do planejamento do teste. Essa
organizacao no procedimento ndo s evita atraso a alimentacdo, na célula, de
cada reagente, como assegura uma adigao correta.

Controle do pH
O pH da polpa pode influenciar a:

(i) carga elétrica superficial das particulas (as espécies OH- e H* sao
determinantes de potencial para a maioria dos minerais);

(ii) acao dos reagentes e o estado de dispersao da polpa;
(iif) acdo das espécies quimicas presentes na dgua de processo.

Portanto, o pH pode ter uma influéncia fundamental, tornando-se mais
evidente nos sistemas que utilizam coletores que se adsorvem fisicamente,
como as aminas (Ralston, 2007).

Para o controle do pH, utilizam-se os reguladores (4cidos e bases),
devendo-se usar medidores de pH precisos e calibrados para garantir a
consisténcia dos resultados.
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Nos testes de laboratdrio, em geral, primeiro se ajusta o pH da polpa e,
em seguida, adicionam-se os demais reagentes. A quantidade a ser adicionada
varia com a natureza do minério e o pH desejado. Nos circuitos industriais de
flotagao, os reguladores de pH sao adicionados:

(i) nasetapas de moagem;
(ii) no condicionamento antes da adi¢ao dos coletores;
(iii) em alguns casos nas etapas rougher e cleaners.

Quantidades excessivas de reguladores para obter um determinado
valor do pH, indicam a existéncia de sais soltiveis na polpa.

Tempo de Flotacao

Considera-se como “tempo de flotacdo” o periodo em que o minério
permanece na célula sob acdo da agitacdo e da aeracdo. Nas células de
laboratorio, o controle do tempo de flotagao é absolutamente preciso ja que
todas as particulas nao flotadas permanecem na célula até o momento em que
a mesma ¢ desligada. Nos circuitos industriais, no entanto, o tempo de
flotagdo estd relacionado ao volume tutil do banco (conjunto de células). Na
verdade, obtém-se um tempo médio de permanéncia, com algumas particulas
podendo passar rapidamente pelo circuito e outras permanecendo por longo
periodo. O tempo de flotagdo tem grande influéncia tanto no teor como na
recuperagao do mineral de interesse (Thompson, 2002).

A velocidade com que uma particula flota depende da proporcao da
area superficial que se encontra hidrofobizada. Como conseqiiéncia, as
particulas liberadas tém uma maior cinética de flotagdo devido ao fato de
estarem com um maior percentual da superficie coberta com o coletor. Isso
explica porque a cinética de flotagao das particulas mistas diminui, a medida
que aumenta a proporcao de minerais de ganga na superficie. Por sua vez, a
agua contida na espuma arrasta continuamente particulas hidrofilicas. Os dois
fatores contribuem para que o teor do concentrado, retirado na espuma,
diminua a medida que a flotagao prossegue. Por outro lado, é intuitivo que a
recuperagao aumente com o tempo de flotagao.
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Portanto, deve-se dedicar um cuidado especial a padronizagao do tempo
de flotagao para todos os testes. De outra forma, ndo se pode comparar os
resultados e avaliar, com precisdo, o efeito da variavel estudada. Na pratica de
laboratério é comum que a flotagdo seja interrompida antes do tempo
programado. Essa ocorréncia deve ser devidamente anotada na caderneta de
laboratorio.

A determinagao do tempo 6timo de flotagdo deve ser objeto de estudo
em laboratdrio. O método usual consiste na coleta da espuma em incrementos,
seguidos de secagem, pesagem e andlises quimicas das amostras, para que se
possa monitorar a variagao do teor e da recuperagao.

O tempo de flotacao obtido em laboratorio e a percentagem de solidos
na polpa sdao usados para o cdlculo do volume do banco de células dos
circuitos piloto e industrial. Considerando-se que, nas células de laboratdrio, o
sistema hidrodinamico é mais eficiente, no dimensionamento dos bancos de
células, costuma-se adotar um fator de seguranga para o tempo de flotagao.

Aeracao da Polpa e Remocao da Espuma

Os principais mecanismos de aeragao em células de laboratdrio sao
realizados por meio de:

(i) ar comprimido;

(ii) sucgao de ar pela acao do impulsor e a entrada do ar na polpa
através de uma valvula existente na haste do rotor.

Na situagao (i), o operador deve estar atento para nao injetar ar
contaminado, em particular, com 6leo e/ou graxa.

O sucesso da etapa de aeragao esta relacionado a mistura ar/polpa. A
situagao ideal é aquela em que as bolhas geradas tenham pequeno tamanho. O
aumento da superficie especifica disponivel amplia as possibilidades de
contato bolha/particula. A distribui¢do homogénea do fluxo de ar, na polpa,
depende do sistema hidrodinamico e do desenho da célula. Recomenda-se que
o operador introduza o ar na polpa, de forma lenta e gradual, evitando abrir a
valvula bruscamente.
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Em laboratdrio, a retirada de espuma da célula deve ser feita de forma
cadenciada, segundo um procedimento regular de coleta (recomenda-se uma
“raspagem” a cada 15 segundos), simulando a operagao continua em unidade
piloto e/ou industrial. Esse procedimento possibilita a reprodutibilidade dos
resultados. O volume de 4gua removido, em cada teste, deve ser determinado
e devidamente registrado na caderneta de laboratdério. A importancia desse
procedimento estd relacionado ao fato de que, como a “dgua flotada”
transporta particulas hidrofilicas, ndao se pode comparar, por exemplo, teores
obtidos em testes realizados, com grande variacdo de volume de “agua
flotada”. H4 um modelo de raspador em célula de laboratério que permite a
remocao da espuma na area posterior ao rotor e evita que o operador varie a
profundidade de coleta.

Registro e Avaliacao dos Dados Obtidos nos Testes de Flotacao

O registro dos dados e/ou resultados é feito em caderneta especial de
laboratério, na qual o operador aponta, de forma clara e objetiva, os resultados
das andlises quimicas e pesos dos produtos, isto ¢, os dados essenciais aos
célculos dos balangos de massa e metaltrgicos. O exemplo da Tabela 1 ilustra
o registra de alguns dos resultados basicos obtidos nos ensaios de flotagao.

As anotagdes devem ser feitas de forma cuidadosa, devendo constar
informagdes como:

(i) otipo de célula e volume das cubas usadas em cada estagio;

(i) avelocidade de rotagao da célula nas etapas de condicionamento e
de flotacgao;

(iii) os tempos de condicionamento e flotagao;

(iv) as percentagem de solidos na polpa de condicionamento e de
flotagao;

(v) tipo do medidor de pH, bem como o valor do pH medido no
condicionamento, e em cada estagio, rougher, scavenger, cleaner;

(vi) dosagem e forma de adicao dos reagentes;

(vii) aspecto da espuma, quanto ao volume, cor, mineralizagao,
consisténcia, entre outras.
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Tabela 1 — Registro dos resultados de diversos ensaios de flotagao em
bancada, com seus respectivos balan¢o de massa e metalurgico.

Teste 1
Peso AL0s (%) Si0z2 (%) Fe20s (%)
PRODUTOS (%) Teor Dist Teor Dist) Teor Dist
— Conc. 2,70 25,74 92,25 70,45 1,94 0,29 16,70
<]
’go Rej. 97,30 0,06 7,75 99,60 98,06 0,00 83,30
<}
~ Alim. 100 0,75 100 99,05 100 0,01 100
Teste 2
Peso ALOs (%) SiOz2 (%) Fe20s (%)
PRODUTOS | (%) Teor | Dist Teor Dist Teor Dist
Conc. 2,48 24,72 88,71 63,61 1,60 3,09 66,26
et
<]
’go Rej. 97,52 0,08 11,29 99,55 98,40 0,04 33,74
<}
P Alim. 100 0,69 100 98,90 100 0,12 100
Teste 3
Peso ALOs (%) SiOz2 (%) Fe20s (%)
PRODUTOS | (%) Dist Teor Dist Dist Teor Dist
Conc. 2,31 9,81 67,82 85,09 1,98 0,51 28,71
et
2]
’go Rej. 97,69 0,11 32,18 99,55 98,02 0,03 71,29
<}
P Alim. 100 0,33 100 99,5 100 0,041 100
Teste 4
Peso ALOs (%) SiOz2 (%) Fe20s (%)
PRODUTOS | (%) Dist Teor Dist Dist Teor Dist
Conc. 1,38 13,59 73,10 73,81 1,02 1,42 49,87
Rej. 98,62 0,07 26,90 99,60 98,98 0,02 50,13
-
v
Eo Alim. 100 0,26 100 99,50 100 0,039 100
S
~ Rej. 99,021 0,05 22,35 99,59 99,33 0,02 30,94
Alim. 100 0,31 100 99,52 100 0,032 100
Conc. Concentrado; Rej. Rejeito; Alim. Alimentacdo; Dist. Distribuicéo.
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