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Resumo
Para contornar um dos principais problemas da flotagdo convencional: a geragdo de bolhas relativamente
grandes e, conseqilentemente, baixa recuperagdo de finos, novas concepgdes de flotagdo vém ganhando
destaque na indUstria, como as colunas de flotagdo e células de flotagao por ar dissolvido (FAD), consideradas
tecnologias emergentes. O projeto consiste em estudar esses processos na recuperacao de finos da industria
mineral e, em paralelo, pretende-se avaliar essas duas técnicas de flotagdo no tratamento de efluentes gerados
no beneficiamento de minérios em geral, visando ao reuso de agua. Este trabalho contempla os estudos iniciais
do projeto que consiste na caracterizagdo do minério utilizada como material de interesse nos estudos

preliminares e a otimizagéo da etapa de geragéo de bolhas do processo de FAD.

1. Introdugéo

Os principais processos de flotagao existentes sdo: a flotagdo por ar induzido (FAI) e a flotagdo por ar dissolvido
(FAD). O primeiro é largamente difundido no beneficiamento de minérios, na qual séo utilizadas maquinas ou
células convencionais de flotagdo e sua vantagem esta associada ao grande volume de ar admitida no sistema.
Entretanto, o tamanho das bolhas geradas por esse processo é relativamente grande (1 a 2 mm), diminuindo a
eficiéncia de remogao de particulas pequenas. Para contornar esse problema, novas concepgdes de células de
flotagdo vém ganhando destaque na industria, como as colunas de flotagdo, constituindo o grande avango
tecnoldgico da flotagdo nos ultimos tempos. Elas sdo capazes de flotar particulas menores do que as flotadas
em células convencionais, além de serem mais seletivas (Aquino et al., 2004).

A FAD possui a vantagem de gerar bolhas de tamanho bastante reduzido, na faixa de 10 — 100 um,
caracteristica de grande interesse para a flotagdo. Os equipamentos de flotagdo convencional geram bolhas na
faixa de 600 - 2500um, consideradas grandes para a separagdo efetiva de particulas finas. A auséncia de
bolhas pequenas e médias (10 — 600um) em células convencionais de flotagdo & o principal motivo da
ineficiéncia na recuperacdo de finos por esse processo, levando a consideraveis perdas, especialmente para
particulas menores que 13um (Rubio et al., 2003; Sivamohan, 1990). Nesse contexto, a distribui¢cdo de tamanho
de bolhas é de fundamental importancia para o processo de flotagéo, pois quanto menor o tamanho das bolhas

geradas, maior € a area interfacial de contato bolha-particula e maior € a eficiéncia do processo.
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Assim o objetivo desse projeto é avaliar a flotagdo em coluna e por ar dissolvido (FAD) na recuperagao de finos
da industria mineral e, paralelamente, avaliar essas técnicas no tratamento de efluentes da industria mineral,

visando ao reuso de &gua de processo.
2. Materiais de Métodos
2.1. Materiais

O material escolhido para os estudos iniciais foi a rocha fosfatica por representar uma importante fonte de
fosforo na industria de fertilizantes, além da disponibilidade de grande quantidade de amostra no CETEM,
possibilitando seu uso nos ensaios exploratérios e de otimizagdo das condigcbes experimentais nos processos
em batelada e continuo (piloto). Foram utilizados os surfatantes (coletores) Flotigam® da Clariant e oleato de

sodio da VETEC e agua deionizada na preparagao das solugdes e nas analises.

2.2. Preparacdo da amostra

As aliquotas para estudo foram coletadas a partir de uma pilha de 310 kg de rocha fosfatica, quarteada para 25
kg, de onde foram retiradas as aliquotas de 1 kg para o beneficiamento e analises executadas nesse trabalho.
2.3. Caracterizagdo da amostra

A amostra foi caracterizada quanto a sua distribuicdo granulométrica por peneiramento a Umido, em uma série
de peneiras Tyler, sendo a fragdo de finos abaixo de 37 um (400 Mesh) analisada no equipamento da Malvern
Instruments, modelo Mastersizer 2000SM®, que utiliza o principio o espalhamento de luz para a determinagéo da
distribuicdo das particulas na faixa de didmetro entre 0,1 — 2000 um. Os componentes minerais da rocha

fosfatica foram determinados por difratometria de Raios-X (DRX).
2.4 Medidas experimentais

2.4.1 Determinagao do didmetro médio de micro-bolhas
O didmetro médio de micro-bolhas (Dy) foi inicialmente estimado a partir de uma correlagao fluidodindmica de

acordo o procedimento apresentado por Couto et al. (2002).
2.4.2 Determinagao da distribuigdo de tamanhos das micro-bolhas

A distribuicdo de tamanho das micro-bolhas da FAD foi determinada por anélise no equipamento Mastersizer
2000SM® (Nunes et al., 2007). O procedimento de andlise consiste basicamente em liberar do tanque de
saturagdo, por descompresséo subita, o liquido saturado com ar (contendo as micro-bolhas) diretamente para o
béquer do equipamento, a partir do qual a amostra & bombeada para o sistema 6ptico para espalhamento da luz
e posterior calculo da distribuicdo de tamanhos por um PC. Na Figura 1 encontram-se ilustrados o tanque de
pressurizagdo (gerador de micro-bolhas) e o equipamento Mastersizer 2000 utilizados nas analises de

distribuicao de tamanho.
2.4.3 Medidas de tensao superficial

As medidas de tensdo superficial das solugdes foram realizadas pelo método do anel, utilizando o tensibmetro
digital Kruss (Alemanha), modelo K10-ST, a 23°C.
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Figura 1. Aparato experimental utilizado nas anélises de distribuicdo de tamanho de bolhas: 1 - vaso de
pressurizagao; 2 -equipamento Mastersizer 2000; 3 — compartimento do sistema 6tico; 4 — painel de controle; 5 —

entrada de ar comprimido; 6 — saida de &gua saturada com ar; 7 — becker de analise.

3. Resultados

3.1. Caracterizag&o da rocha fosfatica

3.1.1 Distribui¢&o de tamanho de particulas

Na Figura 2 (a) é apresentada a distribui¢o de tamanho das particulas da rocha fosfatica obtida com o
peneiramento a umido. Observa-se que cerca de 37% da amostra encontra-se com granulometria abaixo de 37

um (400 malhas Tyler), fragao de finos que seré utilizada nos testes futuros de flotagao por ar dissolvido.
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Figura 2. Distribuicdo de tamanho da amostra de rocha fosfatica.

A suspensao de finos, obtida apds o peneiramento a Umido, foi mantida em repouso por 24 h e, em seguida,
procedeu-se uma sifonagem do sobrenadante para remogado das particulas muito finas (~ 0,1 um). O material
sedimentado foi analisado quanto a distribuicdo de tamanhos, obtendo-se a curva 1 na Figura 2 (b). A curva 2
representa o resultado obtido ap6s filtragem, secagem, desagregagao e re-peneiramento a seco do sedimento
em 400 malhas. As faixas de tamanho situaram-se entre aproximadamente 1 a 40 um para as particulas re-
peneiradas a seco e 1 a 60 um para as particulas apenas sedimentadas, enquanto que os valores de didmetro
médio encontraram-se proximos nos dois casos em torno de 10 um.

Por questdes operacionais, melhor aproveitamento dos sélidos e ainda tendo em vista 0 maior consumo de

polpa nos ensaios continuos que serdo realizados posteriormente na unidade piloto, optou-se apenas pela
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sifonagem da suspenséo de finos apés 24 h de sedimentagéo, seguido de um ajuste de concentracdo da polpa
obtida para o valor de trabalho a ser utilizada nos ensaios de flotago.

3.1.2 Andlise mineraldgica por difracdo de raios-X

Na Figura 3 encontra-se o difratograma de raios-X obtido da analise da fracdo — 37 um da rocha fosfética, o qual
revela a existéncia de fases cristalinas dos minerais: quartzo, fluorapatita e calcita.
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Figura 3. Difragao de raios-X da amostra de rocha fosfatica

Este resultado mostra que na fracéo fina ainda contém fonte de fosforo na fluorapatita que pode ser aproveitado

com sua recuperacao. Sera realizada posteriormente uma analise quimica para determinagao do teor de P,Os.

3.2 Otimizag&o da geracdo de bolhas do processo de FAD

3.2.1 Efeito da presséo de saturagdo do ar no didmetro médio de bolhas

Os valores do didmetro médio de bolhas, obtido pela técnica fluidodinamica, em fungao da pressdo de saturagéo
do ar (Ps), séo apresentados na Figura 4. Foram realizadas cinco medidas de didmetro médio para obtengéo do
erro associado ao procedimento (ilustrado pela barra de erros no grafico), que foi considerado igual a duas vezes
o valor do desvio padrdo. Nesta Figura também s&o mostrados os di@metros médios de Sauter - Dy[3,2] € 0 de

corte de 50% - Dy(0.5), obtidos pela técnica de espalhamento de luz.
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Figura 4. Didmetro médio de bolhas obtido a partir da correlagao fluidodinamica e por difragao laser.

| Jornada do Programa de Capacitagdo Institucional - CETEM 4



Verifica-se uma diminuigdo do didmetro médio de bolhas com o0 aumento da pressdo de saturagéo de 3 para 4
atm, sendo pouco influenciado para pressdes acima desse valor, corroborando com os trabalhos de Takahashi
et al. (1979), De Riik et al. (1994) e Burns et al.(1997), que utilizaram técnica fotografica para obtengdo do
didmetro médio de bolhas. Além disso, os didmetros médios obtidos pelo Malvern confirmam esse resultado,

apresentando a mesma tendéncia de variagdo com a pressao, apesar dos diferentes valores inerentes a técnica.

Para os demais testes foi utilizado o equipamento Malvern que fornece toda a distribuic¢ido de tamanhos,
permitindo uma melhor avaliagdo do estudo, sendo fixada a presséo de 4 atm, a qual obteve-se menor valor de

didmetro de bolhas .

3.2.2 Efeito do tipo e concentragdo de reagentes na distribuicdo de tamanho das micro-bolhas.

A influéncia de diferentes reagentes em trés concentragbes distintas (1 ppm, 10 ppm e 100 ppm) sobre a
distribuicdo de tamanho de bolhas foi investigada, com o objetivo de avaliar o efeito desses compostos sobre o
fendmeno de coalescéncia de bolhas. Nos primeiros ensaios os aditivos foram adicionados diretamente no
béquer de analise do equipamento, onde a concentragdo do aditivo foi ajustada com a injecdo de agua saturada
com ar (contendo as micro-bolhas). Foi mostrado que o aumento da concentragéo desses surfatantes (coletores)
contribuiu para a obtencdo de menores distribuicbes de tamanho, devido a reducdo da coalescéncia de bolhas,
associada a diminuicdo da tensdo superficial das solugdes, como ilustrado na Figura 5. Esses compostos

aderem as superficies das bolhas, causando repulsdo entre si no meio liquido, prevenindo a coalescéncia.
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Figura 5. Curvas de tens&o superficial em fungéo da concentragdo de diversos aditivos.

Os aditivos sulfato de aluminio e MIBC n&o influenciaram na distribuicdo de tamanho de bolhas (Nunes et al.,
2007), associado aos valores de tensdo superficial praticamente constantes (vide Figura 5), na faixa de
concentracéo avaliada.

3.2.3 Efeito do condicionamento dos reagentes.

Os reagentes Flotigam e oleato de sodio foram previamente condicionadas no tanque de saturagéo do ar e as
micro-bolhas geradas analisadas no equipamento Mastersizer, obtendo-se os resultados mostrados na Figura 6.
Houve uma significativa diminui¢do da distribuicdo do tamanho de bolhas (curvas deslocadas para a esquerda),
com 0 aumento da concentragdo desses reagentes, em relagdo a distribuigdo encontrada sem aditivo. Este

resultado indica que o condicionamento do reagente realizado no tanque de saturagdo previne o fenémeno de
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coalescéncia assim que as bolhas sdo geradas, que ocorre na saida de valvula agulha apés o tanque (vide

Figura 1).
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Figura 6. Distribuicdo de tamanho de bolhas em fungdo da concentragéo de Flotigam (a) e oleato de sodio (b)

adicionados previamente no tanque de saturag&o do ar.

Na primeira forma de condicionamento utilizada, as bolhas foram geradas em agua e depois direcionadas para o
béquer contendo o agente tensoativo, evidenciando que nesse percurso (da saida da valvula agulha ao béquer,
onde é realizada a analise), existe ainda certa coalescéncia. Na Tabela 1 sdo apresentados os valores de
didmetro médio de micro-bolhas obtidos sem o condicionamento com surfatante e nas duas formas de
condicionamento avaliadas: no béquer do equipamento (ap6s etapa de geragdo das micro-bolhas) e no tanque

de saturagdo (antes da etapa de geragdo das micro-bolhas), nas concentracdes extremas testadas.

Tabela 1. Diametro médio de bolhas em fungéo da concentragdo e do condicionamento de reagentes.

Condicionamento  Concentragao (ppm) Dy (0,5) (um) Redugao (%)
Flotigam Oleato de sddio Flotigam Oleato de sddio
nenhum 0
39 39 - -

Béquer 1 35,9 37,5 8 4

100 33,4 34,5 14 12
Tanque 1 31,9 36,7 18 6

100 25,4 27,8 35 29

A diminuicdo do didmetro médio de bolhas foi mais pronunciada com o condicionamento sendo realizado
previamente a etapa de geragdo de bolhas no tanque de saturagdo e o surfatante Flotigam foi o reagente que
proporcionou a maior reducao do tamanho de bolhas nas duas condi¢des de condicionamento avaliadas.

3.3 Proximas etapas

- Realizar estudos de flotagdo em coluna e FAD, em escala de bancada, para otimizar varidveis do processo tais
como: tipo e concentragdo de aditivos, pH da solugdo, concentragéo inicial de minérios, vazéo de ar, dentre
outros. Para isso, sera utilizada a técnica de planejamento experimental para avaliar a influéncia e a importancia
de variaveis operacionais inerentes ao processo.

- Montagem das colunas de flotagdo de 2 e 6 polegadas de didmetro adquiridas recentemente num projeto Finep

e reativacéo da unidade piloto de flotagdo por ar dissolvido existente na Usina Piloto do CETEM.
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- Nas condiges otimizadas em bancada, conduzir estudos de flotagdo continua em unidades piloto de FAD e em
coluna. Nessa etapa pretende-se avaliar variaveis inerentes ao processo continuo, a exemplo de vazdes de

alimentagao de suspenséo e de ar, razao de reciclo e fluidodindmica das células.
4. Conclusoes

Na etapa de otimizag&o da geragéo de bolhas constatou-se o seguinte: a utilizagéo de pressdes de saturagao do
ar a partir de 4 atm levou a menores distribuicbes de tamanho de bolhas. Os coletores Flotigam e oleato de
sodio também influenciaram na distribuicdo de tamanho de bolhas, contribuindo para um menor valor desse
parametro com o aumento de suas concentragdes, entretanto o Flotigam foi mais influente. O condicionamento
do reagente realizado no tanque de saturacdo levou a uma diminuigdo mais significativa da distribuicdo de

tamanho de bolhas.

A técnica de espalhamento de luz, introduzida e aplicada a caracterizagdo de tamanho de bolhas do processo de
FAD, mostrou-se inovadora por meio de analises rapidas e simples (utilizando o equipamento Mastersizer), o

que incentivou a redagao de um artigo que sera submetido a uma revista internacional a ser definida.
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