UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO - UFOP
ESCOLA DE MINAS
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA DE MINAS

Joao Octavio Carvalho Saez Oliveira

FLOCULACAO DOS SISTEMAS HEMATITA-GOETHITA E QUARTZO
UTILIZANDO AMIDO DE MILHO

QOuro Preto
2023



Joao Octavio Carvalho Saez Oliveira

FLOCULAGCAO DOS SISTEMAS HEMATITA-GOETHITA E QUARTZO
UTILIZANDO AMIDO DE MILHO

Trabalho de Concluséo de Curso
apresentado ao Curso de Graduacdo em
Engenharia de Minas da Universidade
Federal de Ouro Preto, como requisito
parcial para a obtencdo do grau de
Engenheiro de Minas.

Orientadora: Dra. Francielle Camara
Nogueira

Coorientadora: Ma. Stephania da
Consolacéao Silva Nogueira

Ouro Preto
2023



SISBIN - SISTEMA DE BIBLIOTECAS E INFORMACAO

0482f Oliveira, Jodo Octavio Carvalho Saez.
Floculagdo dos sistemas hematita-goethita e quartzo utilizando amido
de milho. [manuscrito] / Jodo Octavio Carvalho Saez Oliveira. - 2023.
58 f.: il.: color., graf., tab..

Orientadora: Dra. Francielle Camara Nogueira.

Coorientadora: Ma. Stephania da Consolagao Silva Nogueira.

Monografia (Bacharelado). Universidade Federal de Ouro Preto. Escola
de Minas. Graduagao em Engenharia de Minas .

1. Beneficiamento de minério. 2. Agua - Purificacdo - Floculaco. 3.
Amidos e féculas - Amido de milho. 4. Sedimentacao e depésitos. I.
Nogueira, Francielle Camara. Il. Nogueira, Stephania da Consolacao Silva.
Ill. Universidade Federal de Ouro Preto. IV. Titulo.

CDU 622.793

Bibliotecario(a) Responsavel: Sione Galvdo Rodrigues - CRB6 / 2526




MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
REITORIA
ESCOLA DE MINAS
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA DE MINAS

FOLHA DE APROVACAO

Jodo Octdvio Carvalho Saez Oliveira
Floculagao dos sistemas hematita-goethita e quartzo utilizando amido de milho

Monografia apresentada ao Curso de Engenharia de Minas da Universidade Federal
de Ouro Preto como requisito parcial para obtencao do titulo de Bacharel em Engenharia de Minas

Aprovada em 04 de maio de 2023

Membros da banca

Dra - Francielle Camara Nogueira - Orientadora - (Universidade Federal de Ouro Preto)
Dr - Vanderson Eney de Matos - (Samarco)
MSc - Mariana Caroline Andrade Silva - (Universidade Federal de Ouro Preto)

Francielle Cdmara Nogueira, orientadora do trabalho, aprovou a versao final e autorizou seu depdsito na Biblioteca
Digital de Trabalhos de Conclusdo de Curso da UFOP em 05/05/2023

eil Documento assinado eletronicamente por Hernani Mota de Lima, PROFESSOR DE MAGISTERIO
_ﬂinm;‘ E SUPERIOR, em 05/05/2023, as 15:34, conforme horario oficial de Brasilia, com fundamento no art.
eletrénica 69, § 12, do Decreto n2 8.539, de 8 de outubro de 2015.

¢ = A autenticidade deste documento pode ser conferida no site
% http://sei.ufop.br/sei/controlador_externo.php?

Referéncia: Caso responda este documento, indicar expressamente o Processo n® 23109.005874/2023-45 SEI n2 0520265

R. Diogo de Vasconcelos, 122, - Bairro Pilar Ouro Preto/MG, CEP 35402-163
Telefone: 3135591590 - www.ufop.br


http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_Ato2015-2018/2015/Decreto/D8539.htm
http://sei.ufop.br/sei/controlador_externo.php?acao=documento_conferir&id_orgao_acesso_externo=0

AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a Deus por iluminar meus passos e escolhas;

A minha familia que sempre apoiou meus passos durante toda a minha vida;

A Jucilene por todo apoio durante os momentos dificeis;

Ao professor Carlos Alberto Pereira pela amizade, oportunidades e confianca

depositada em mim durante grande parte da graduagéo;

A minha orientadora Francielle Camara Nogueira e coorientadora Stephania da

Consolacéao Silva Nogueira pela atencao e ensinamentos transmitidos;

Aos ex-alunos e moradores da Republica FG, em que o convivio e compartilhamento
de experiéncias foi enriquecedor para o meu desenvolvimento como engenheiro e

principalmente como pessoa;

A Escola de Minas por proporcionar um ensino gratuito e de qualidade. Me orgulho

em fazer parte da sua historia.



RESUMO

Esta pesquisa foi realizada com objetivo de compreender a influéncia das variaveis:
concentracdo de floculante, tempo de floculacdo e velocidade de agitacdo na
seletividade da floculagdo de sistemas individuais formados por hematita-goethita e
quartzo, utilizando o amido de milho como floculante. O planejamento dos
experimentos foi realizado utilizando o software MiniTab®18 através do método
estatistico fatorial completo (2) com dois niveis e trés fatores (K=3). Todos os
experimentos foram realizados com agua destilada, em pH 10,5, utilizando o
hexametafosfato de sddio como dispersante na concentracao fixa de 50mg/L. Variou-
se a concentragao do amido de milho em 5mg/L e 50mg/L, o tempo de floculagéo em
120 e 300 segundos e a velocidade de agitacdo em 50 e 150rpm. O cone de Imhoff
foi utilizado para medir a volume dos flocos formados nas diferentes condi¢des
experimentais. Os resultados comprovaram a seletividade do amido de milho para
floculagdo dos minerais de ferro e indicaram que a agregagdo desses minerais
aumenta com a concentracdo do floculante e da velocidade de agitacdo. Para o
quartzo, a floculacgéo foi insignificante para todas as condi¢des analisadas. Analisando
as curvas de sedimentacéo, foi possivel observar um aumento no volume do material
sedimentado, dos sistemas floculados em relacéo aos sistemas dispersos para ambos
minerais, sendo que esse aumento foi muito superior para os minerais de ferro. Por
fim, os parametros para obter a floculacdo de forma seletiva, agregando os minerais
de ferro e mantendo disperso os minerais de quartzo, foram obtidos nos ensaios
realizados com concentracdo de floculante (50mg/L), tempo de agitacdo (120s) e
velocidade de agitacao (150rpm).

Palavras-chave: hematita; goethita; quartzo; amido de milho; floculacao;

sedimentacao.



ABSTRACT

This research was carried out with the objective of understanding the influence of the
variables: flocculant concentration, flocculation time, and agitation speed on the
selectivity of flocculation of individual systems formed by hematite-goethite and quartz,
using corn starch as a flocculant. The experimental design was performed using
MiniTab®18 software through the complete factorial statistical method (2k) with two
levels and three factors (K=3). All experiments were conducted with distilled water at
pH 10.5, using sodium hexametaphosphate as a dispersant at a fixed concentration of
50mg/L. The corn starch concentration was varied between 5mg/L and 50mg/L,
flocculation time between 120 and 300 seconds, and agitation speed between 50 and
150rpm. The Imhoff cone was used to measure the volume of the flocs formed under
different experimental conditions. The results confirmed the selectivity of corn starch
for the flocculation of iron minerals and indicated that the aggregation of these minerals
increases with flocculant concentration and flocculation speed. For quartz, flocculation
was insignificant for all analyzed conditions. Analyzing the sedimentation curves, it was
possible to observe an increase in the volume of sedimented material for the
flocculated systems compared to the dispersed systems for both minerals, with this
increase being much greater for iron minerals. Finally, the parameters for obtaining
selective flocculation, aggregating iron minerals and keeping quartz minerals
dispersed, were obtained in the tests performed with a flocculant concentration of
50mg/L, agitation time of 120s, and agitation speed of 150rpm.

Keywords: hematite; goethite; quartz; corn starch; flocculation; sedimentation
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1 INTRODUCAO

A escassez de minérios de alto teor tem impulsionado a recuperacdo de minérios de
baixo teor e mineralogias cada vez mais complexas (YUAN et al. 2020; LI et al., 2020,
ABREU, 2018; SANTOS, 2010). Nestes minérios, os minerais valiosos ocorrem
finamente disseminados nos minerais de ganga, exigindo uma cominui¢ao intensa
para liberar os minerais antes dos processos de concentracdo. A moagem fina resulta
na geracao de particulas ultrafinas, normalmente menores que 10 um, que precisam
ser beneficiadas (LI et al., 2021).

O processo de flotacdo amplamente utilizado para o tratamento de minério de ferro,
possui maxima eficiéncia para o processamento de particulas com granulometria entre
10 e 150um (PERES et al., 2007). A baixa eficiéncia para o processamento de
particulas ultrafinas, com tamanhos inferiores a 10um, pode ser atribuida a diversos
fatores, tais como: alta area superficial, baixa probabilidade de colisdo entre particula
e bolha, pequena massa e arraste hidrodindmico fazendo com que o teor do

concentrado seja afetado negativamente (PEASE, 2006).

A baixa efetividade da flotacdo para granulometrias finas € responsavel pela
disposicdo de enormes quantidades de material fino e ultrafino em barragens de
rejeito gerando danos ambientais e econémicos. No Quadrilatero Ferrifero, estima-se
que cerca de 5% do minério alimentado na usina de beneficiamento é retirado do
circuito na etapa de deslamagem. Este material, denominado lama, possui alta fragéo
de goethita terrosa, e em alguns casos podem apresentar %Fe superiores a 50% que
sdo valores maiores que os teores dos minérios hormalmente alimentados na etapa

de flotagdo (42- 45% Fe) (ABREU, 2018; MARTINS et al., 2002; ROCHA, 2008).

Neste cenario, nota-se que o processamento de particulas finas é fundamental para
sobrevivéncia das mineradoras, uma vez que isso significa diminuicdo do volume de
material disposto nas barragens com consequente reducdo do impacto ambiental e
aumento da vida util da reserva (MARTINS et al., 2002). Autores como Baltar (2010)
e Testa (2008) relatam que nas Uultimas décadas, diversas técnicas para a
recuperacdo de finos e ultrafinos com diferentes graus de eficiéncia foram

desenvolvidas, dentre as quais destacam-se a flotacdo em coluna, processos de
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otimizacdo de captura de particulas pelas bolhas e processos que utilizam a
agregacdo das particulas como a floculacao seletiva, que seré foco de estudo desta

pesquisa.

A floculacdo seletiva é uma técnica alternativa de agregacdo de particulas finas que
consiste na adsorc¢éo preferencial de um polimero (floculante) em diversas particulas
formando um floco, que posteriormente é separado por floco-flotagéo, peneiramento,
separacdo magnética e diversas outras técnicas. Embora se tenha um grande
potencial, a floculacéo seletiva ndo € empregada de forma estabelecida na industria.
Esse fato pode ser atribuido a grande complexidade do processo, pois para que ocorra
a seletividade é necessario que o polimero adsorva seletivamente na superficie de um
mineral e como o polimero adsorve por diferentes mecanismos (ligacbes de
hidrogénio, interacdes hidrofébicas, atracdo eletrostética e interacdo quimica) a sua
seletividade é afetada (BALTAR, 2004).

Essas circunstancias motivaram o desenvolvimento desta pesquisa que foi realizada
com o objetivo de avaliar como aspectos fundamentais afetam a seletividade da
floculac&o dos principais minerais de ferro (hematita-goethita) em relacao ao quartzo,
utilizando amido de milho como floculante. Os resultados visam aumentar o potencial
de aplicacéo da floculacdo seletiva para beneficiamento de finos de minério de ferro

na inddstria mineral.
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2 OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho foi estudar a influéncia de parametros operacionais na
seletividade da floculagdo de sistemas individuais formados por hematita-goethita e

quartzo utilizando o amido de milho como floculante.

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Realizar a caracterizacéo fisica, quimica e mineralégica das amostras minerais
estudadas;

b) Analisar a influéncia da concentracdo de floculante, tempo de floculacdo e
velocidade de agitacdo no processo de floculagéo;

c) Construir curvas de sedimentacdo para ambos sistemas, a partir da melhor
condigcao obtida nos estudos individuais de floculagdo dos minerais de ferro.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta uma revisdo da literatura dos temas relevantes para este

trabalho.

3.1 CLASSIFICACAO DAS PARTICULAS POR TAMANHO

A classificacdo das particulas por tamanho é realizada com o objetivo de controlar as
particulas alimentadas em cada etapa do processo de beneficiamento. Porém, ndo ha
um consenso na literatura sobre tal classificagéo, variando em diversos trabalhos e
empresas. Dessa forma, nesta pesquisa sera adotada a classificacdo proposta por

Somasundaran (1980), expressa na Tabela 1:

Tabela 1 - Classificacéo granulométrica das particulas

Grosseiro maiores que 1000 uym
Finos menores que 100 um
Ultrafinos menores que 10 um
Coloides menores que 1 um
Lama mistura de Coloides e ultrafinos

Fonte: Somasundaran (1980)

3.2 BENEFICIAMENTO DE PARTICULAS FINAS

Segundo Leite (2019), o tamanho das particulas interfere diretamente no
beneficiamento, principalmente para particulas finas (<100um). Isso se deve a sua
alta superficie especifica e baixa massa apresentando desafios significativos para o

processo de beneficiamento.

No Brasil, a flotacdo é a operacdo unitaria mais utilizada para o beneficiamento do
minério de ferro. Entretanto, a aplicabilidade deste processo como método de
separacéo é restrita a uma pequena faixa granulométrica, fora da qual a eficacia do
método cai substancialmente. Diversas pesquisas mostram que particulas maiores
que 300 um e menores que 10 um apresentam baixa flotabilidade, se comparados a
particulas de tamanho intermediarios (LOTTERMANN, 2014). Pease et al. (2006)

apontaram alguns desafios relacionados a flotagcéo de particulas ultrafinas. Um desses
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desafios é a alta area superficial das particulas ultrafinas, que pode resultar em um
aumento no consumo de reagentes, uma vez que as particulas ultrafinas apresentam
uma grande superficie de contato com o reagente. Além disso, devido ao baixo
momentum das particulas ultrafinas, o arraste hidrodinamico é facilitado, o que pode
levar a uma reduc¢do no teor do concentrado, uma vez que particulas de ganga séo

recuperadas no concentrado.

Com a dificuldade de beneficiamento de particulas ultrafinas, diversas pesquisas vém
sendo realizadas e vérias técnicas tém sido desenvolvidas. Coelho (1974) aponta a
floculacéo seletiva como um grande potencial para a recuperacdo de particulas nessa
faixa granulométrica. Visto que a quimica superficial coloidal de um sistema de
floculacdo seletiva é muito parecida com a separacdo por flotacdo, mudando em

alguns aspectos como os polimeros utilizados.

3.3 ESTABILIDADE DE COLOIDES

Uma particula em suspensdo aquosa adquire carga superficial a partir de interacdes
com as moléculas de agua e interacdes entre as espécies idnicas. O excesso de carga
na superficie atrai ions de carga contraria que se aproximam para manter a
neutralidade elétrica e desta aproximacédo surge a dupla camada elétrica. A Figura 1

mostra as particulas com excesso de carga elétrica negativa e os contra ions atraidos.

Figura 1 - Particulas com excesso de carga elétrica negativa na superficie e contra ions

Contra-ion +
Co-ion -

Fonte: Baltar (2010)
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A teoria DLVO explica a estabilidade de particulas coloidais para sistemas liofébicos
(particulas tendem a ter aversao com solventes polares como a agua) considerando
as energias de interacdes influentes na agregacéo e dispersao de sistemas coloidais.
As energias sdo estimadas através da energia de repulsdo (Forca entre as duplas
camadas elétricas) e da energia de atracdo (Forcas de London — van der Waals) em
termos da distancia das particulas.

As forcas repulsivas (Vr) podem ser calculadas utilizando a Equacéo (1) (BALTAR,
2004).

Vr = 2me a (Pexp (—kd) (1)

Onde: (¢) permissividade da solucao; (¢) potencial zeta; (k) inverso da espessura da

dupla camada elétrica; (d) distancia entre as particulas.

As forcas de atracdo (van der Waals) existentes se originam de interacdes elétricas e
podem ser divididas em trés diferentes tipos de atrac&o intermolecular:
a) Moléculas com dipolos permanentes se orientam mutuamente;
b) Moléculas dipolares induzem a formacao de dipolos em outras moléculas;
c) Forcas atrativas entre moléculas apolares (Essas forcas foram explicadas por
London (1930) e explicam quase todas as atracdes de van der Waals, ficaram

também conhecidas como for¢cas de dispersao).

Para o caso de duas particulas de raio a, com distancia H sendo muito menor que o

raio da particula, tem-se a Equacéo (2) para o calculo de Va (SHAW, 1975):

—Aa 5
12 H (2)

Va =

Onde A é a constante de Hamaker e pode ser calculada através da expresséo (3):

A= (JA; - &) 3)

Os indices 1 e 2 referem-se ao meio de dispersao e a particula, respectivamente.
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Sabendo que as forcas atrativas (Va) e repulsivas (Vr) séo aditivas, podemos
calcular a energia potencial total de interagcéo expressa pela Equagéo (4):

Vt=Vr+Va (4)

Na Figura 2 sdo mostradas as forgas repulsivas e atrativas e a energia potencial total
de interacdo, ambas em funcdo da distancia de separacdo entre duas particulas

coloidais.
Figura 2 - Energias de interac¢éo entre particulas - teoria DLVO
A Forca de repulsao da dupla
m camada elétrica (Vg)
o
g
L%
3
o . .
2 Energia potencial total (V;)
©
= o
2 >
L
o .
o o (@)
«© NI TIIA— d
S
c
Ll
o .
S A Forca atrativa de van
g £ der Waals (Va)
<
\ 4

Fonte: JUNIOR et al. (1999)

7

A energia de repulsdo é uma funcdo exponencial, tendo um alcance maximo da
espessura da dupla camada elétrica. A energia de atracdo decresce inversamente a
distancia entre as particulas de raio iguais. Dessa forma, para distancia pequenas a
atracdo de van der Waals predominara, enquanto que para distancias intermediarias

a repulsado das duplas camadas elétricas predominara (SHAW, 1975).

3.4 PROCESSOS DE AGREGACAO



16

Segundo Baltar et al. (2010) ha trés formas principais para ocorrer 0 processo de
agregacdao de particulas coloidais:

a) Coagulacdo: quando as forcas de natureza repulsivas sdo reduzidas em
relacdo as forcas de natureza atrativa, formando um coagulo;

b) Floculag¢éo: quando um polimero de médio/alto peso molecular é adicionado e
adsorve-se simultaneamente em diversas particulas, resultando em um
agregado chamado de floco.

c) Aglomeracéao: ocorre quando particulas sédo agregadas pela acdo de um liquido

imiscivel, resultando em agregado denominado aglomerado;

Atualmente no setor mineral, apenas a floculacdo e a coagulacdo séo utilizadas
(BALTAR, 2010). Dessa forma, sera discutido com profundidade apenas sobre os dois

temas.

3.4.1 Coagulacéo

A coagulacdo é promovida pela adicdo de um agente denominado coagulante que
promove a agregacdo formando coagulos. A coagulagdo acontece quando a
suspensao é desestabilizada reduzindo e/ou eliminando a repulséo eletrostatica entre
as particulas, tal processo ocorre quando as forcas de superficie de natureza atrativa

superam as forcas de natureza repulsiva (BALTAR, 2021).

A coagulacéo é facilitada quando ha reducao das forcas repulsivas (BALTAR, 2004).
Analisando a Equacéo 1 pode-se reduzir as forcas de repulsdo abaixando o potencial
zeta (€) ou reduzindo a espessura da dupla camada elétrica (-k), sendo esses 0s
anicos parametros que se tem controle. Segundo Mendes et al. (1990) h& trés

mecanismos de coagulacdo que permitem a minimizacéo da barreira energética:
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7

a) Compressdo da dupla camada elétrica: essa compressdo € possivel
adicionando ions de carga contraria a da superficie do coloide. O eletrdlito
adicionado ndo deve realizar nenhum tipo de reacdo quimica com a fase
dispersante, ou seja, deve ser um eletrdlito indiferente. Com a adi¢cdo de um
eletrdlito a densidade de ions na camada difusa ird aumentar, resultando em
um menor volume para manter a neutralidade elétrica. Esse efeito pode ser

observado na Figura 3.

Figura 3 - Efeito da concentragdo de eletrdlitos indiferente na compressao da

dupla camada elétrica

curva de energia

potencial repulsiva
curva de energia

barreira de energia potencial repulsiva

Distancia das particulas
— curva resultante das

energias de interacao

Distancia das particulas

— curva resultante das
energias de interacao

~ curva de energia de atra- f —— curva de energia de

atragao de van der Waals

cao de van der Waals

(a) baixa concentracao de (b} alta concentracac de
eletrolitos (existéncia eletrolitos (eliminagao
da barreira de energia) da barreira de energia)

Fonte: MENDES (1990)

b) Adsorcdo e Neutralizacdo: ions especificamente adsorvidos provocam a
reducdo do potencial zeta. Essa reducéo ocorre apenas se as cargas elétricas
do ion forem opostas a da superficie da particula. Os principais coagulantes
inorganicos utilizados industrialmente sédo constituidos pelos ions Fe3* e AIR*
gue se adsorvem na superficie das particulas carregadas negativamente e
reduzem o potencial superficial, diminuindo a barreira energética entre as duas

particulas.
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c) Varredura (“sweepfloculation”): com a variagdo do pH, da quantidade de
coagulante adicionado e da concentracdo de alguns ions pode ocorrer a
formacdo de precipitados, sendo removidos apdés a sedimentacdo. Esse
processo sofre maior influéncia com a variacdo do pH e da solubilidade de

compostos de hidréxido.

3.4.2 Floculacéo

Baltar (2021) define floculagdo sendo a agregacdo de particulas ultrafinas obtida
através de uma macromolécula (polimero) que possui grande dimensao e pode se
adsorver ao mesmo tempo em varias particulas. O polimero é denominado floculante

e o0 agregado formado recebe o nome de “floco”.

Os polimeros podem ser de origem natural modificados ou sintéticos sendo
classificados em neutros, catibnicos ou aniénicos e se diferenciar pelo peso molecular
(PM): baixo (104 > PM > 105) e elevado (106 > PM > 107) (BALTAR, 2010).

A configuragéo que os filamentos dos polimeros podem assumir quando entram em
contato com as particulas sélidas séo: cauda, laco e trens conforme apresentados na
Figura 4. A conformacéo do tipo trens é caracterizada por uma série consecutiva de
segmentos em contato com a superficie da particula. Um laco consiste em um
segmento em contato apenas com o solvente, ligado por um trem na superficie de
cada lado. Ja a cauda esta ligada no fim de um trem e fica “pendurada” na solucéo
(LUCKHAM e ROSSI, 1999)
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Figura 4 - Configuracdo do filamento dos polimeros

Caudas

Lacos

Fonte: KITCHENER (1972)

Segundo Baltar (2010) os polimeros que compdem a classe de floculantes, podem
adsorver sobre a superficies dos minerais por diferentes tipos de ligacdo, sendo as
mais importantes: ligacdes de hidrogénio, ligacdes de van der Waals e interacdes

eletrostaticas.

A ligacdo de hidrogénio é o principal mecanismo na adsor¢do de polimeros em
superficies minerais. Como o atomo de hidrogénio possui um pequeno raio atbmico e
uma grande tendéncia de se tornar positivamente polarizado, ele se liga a outros
atomos eletronegativos (BALTAR, 2010). Essas ligacfes ndo possuem uma energia
muito alta estando entre 10 e 40 KJ.mol, assim elas sdo constantemente feitas e
desfeitas (ROSE; JOHN, 1985). Segundo Abreu (2018) a adsorcao por ligacdo de
hidrogénio ndo é seletiva, sendo indicado para quando se deseja a floculacdo em

massa.

Kitchener (1992) ressalta que as adsor¢des por interagdes eletrostaticas ocorrem em
sua totalidade quando a superficie do mineral e do polimero apresentam cargas
contrarias, sendo assim a principal maneira de adsorcéo dos floculantes catiénicos na
superficie dos minerais carregados negativamente.

A adsorcdo por ligagbes quimicas é resultado de uma interacdo quimica entre a
molécula do polimero e os sitios metalicos da superficie do mineral, por se tratar de

uma adsorc¢ao especifica ela contribui para uma floculacao seletiva (ATTIA, 1992).
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Segundo Gregory (1988) o processo de floculagdo ocorre em diferentes etapas:
homogeneizacéo do polimero com as particulas, adsor¢ao do polimero, rearranjo das
cadeias adsorvidas, formacdo de agregados (flocos) e quebra dos flocos. Embora
esses processos ilustrados na Figura 5 aparecam sequenciados, na pratica eles

ocorrem de forma simultanea.

Figura 5 - Etapas ap0s a adicdo de um polimero a uma suspensao — (A) adigédo, (B)
Homogeneizacéo, (C) adsorcao, (D) quebra de flocos e (E) floculacao

x)og) ; ‘\{Ju\) o T;j o
Cw@ 3 N
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Fonte: Adaptado de GREGORY (1988)

Para que haja agregacédo é necessario que o sistema esteja sob agitacdo, pois com
um aumento de turbuléncia, a probabilidade de um maior nimero de colisdes entre as
particulas aumenta, intensificando assim a velocidade da formacao dos flocos. No
entanto, deve-se atentar a velocidade da agitacao, respeitando a velocidade limite que
esta relacionada ao comeco do processo de ruptura entre a molécula do polimero e a
particula (BALTAR, 2010).

De acordo com Baltar (2010) os dois principais mecanismos de floculagédo sdo a
floculacdo por pontes (bridging flocculation) e a floculacdo por reversdo de carga

localizada (patch flocculation).

O mecanismo de floculagdo por pontes (Figura 6) € observado em sistemas que

utilizam polimeros de elevado peso molecular, ndo-iénicos ou com carga elétrica de
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mesmo sinal da superficie mineral. Neste caso, apenas uma parte da molécula
interage diretamente com o solido. A outra parte da cadeia do polimero estende-se
em forma de “algas” e “caudas” na fase aquosa possibilitando o contato e a adsorgao
de outras particulas. Portanto, para que as pontes sejam formadas, € necessario que
a extensao das alcas e caudas seja maior que a distancia de repulsdo entre particulas
(MAGDASSI e RODEL, 1996).

Figura 6 - (a) difusdo das macromoléculas; (b) adsorgéo dos polimeros na superficie mineral; (c)

flocos primarios; (d) flocos secundarios

(a) (b)
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Fonte: KITCHENER (1972).

Os flocos formados por pontes sdo grandes, possuem estrutura aberta, forma
helicoidal e aprisionam agua em seu interior, mas apesar da agua retida diminuir a
densidade média, esses flocos apresentam alta velocidade de sedimentacao, devido
ao tamanho, sendo apropriados para operacdes de espessamento (ERIKSSON, et al.,
1989; BALTAR, 2010). A reconstrucdo dos flocos destruidos pelas tensGes de
cisalhamento é mais dificil nos sistemas onde predomina esse tipo de mecanismo,
devido a quebra de moléculas do polimero (YOON, S. Y., & DENG, YULIN, 2004).

Kirwan (2002) discute sobre a importancia da concentragéo do floculante no processo
de floculagéo. O autor salienta que a utilizac&o de altas concentragdes de floculante
pode fazer com que o polimero se adsorva de forma total em particulas individuais
antes que ocorra a formacéo de pontes dificultando o processo de floculagcdo. Além

disso, a repulsdo entre as cargas elétricas do polimero pode causar dispersdo das
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particulas. Por fim, a dosagem excessiva de polimero também pode resultar na
formacao de grandes flocos (superfloculacdo). Oliveira (2016) aponta que a formacéo
de grandes flocos formados rapidamente pelo excesso de floculante, pode gerar a
heterofloculagdo em que particulas de composicdes diferentes sdo floculadas,
comprometendo a seletividade da floculagéo. Portanto, a concentragéo de floculante
acima do ideal pode gerar além da heterofloculacdo uma situacéo de desfloculagéo,
enquanto uma concentracdo abaixo do ideal pode afetar a formacdo de flocos
(BRANDAO, 2014 apud OLIVEIRA, 2016).

Os polimeros anidnicos sdo mais efetivos em relacdo aos polimeros catiénicos, isso
porque as forcas de atracdo entre as particulas negativas e o floculante de carga
positiva sdo muito fortes, gerando uma adsorcdo que impede o mecanismo de

conformacao das moléculas do polimero para a solucdo (RODRIGUES, 2010).

O mecanismo de floculacdo por reversado localizada de carga ocorre quando um
polimero (de peso molecular baixo ou médio) tem carga elétrica oposta a da superficie,
revertendo a carga elétrica da superficie nas regides da adsorcao, resultando em uma
superficie com distribuicdo heterogénea de cargas (BALTAR, 2010). A formacédo do
floco ocorre decorrente da coliséo entre duas particulas com cargas opostas conforme

pode ser observado na Figura 7.

Figura 7 — Representacdo do mecanismo de floculacéo por reverséo de carga localizada
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Fonte: HUNTER, 2001 apud RODRIGUES (2010, p. 33).

No caso dos flocos formados por este mecanismo existe o contato direto particula-

particula. Os flocos apresentam crescimento lento, sdo pequenos, compactos, rigidos,
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densos, sendo adequados as operacdes de filtragem. A resisténcia do floco aumenta
com a quantidade de pontos de contato da molécula com a superficie e com a

intensidade de cada interacdo (Krishnan e Attia, 1988)

3.5 FLOCULACAO SELETIVA

A floculacdo seletiva consiste no processo de agregacdo seletiva de particulas
ultrafinas. Como aponta Attia (1992) a floculacdo seletiva ocorre devido a
propriedades fisico-quimicas e baseia-se na adsorcao preferencial de um floculante
organico na superficie das particulas. Em alguns casos pode ser desejavel o inverso
da floculacéo seletiva, denominado dispersao seletiva. Apos a formacao do floco pode
ser feita a separacdo dos mesmos por algumas técnicas dentre as quais destacam-
se: flotacdo dos flocos também chamada de floco-flotacdo, sedimentacdo em

espessadores, elutriacdo peneiramento e separacdo magnética.

Attia (1992) explica que a floculacdo seletiva pode ser alcancada de trés maneiras
distintas:

a) Floculantes seletivos: utilizados individualmente ou em conjunto com algum
dispersante geral. O controle de seletividade pode ser feito com o
desenvolvimento de um polimero ou pela modulacdo quimica das interfaces,
esta normalmente é feita controlando o potencial elétrico da superficie;

b) Dispersantes seletivos: tem como principais fungdes a reducéo das taxas de
agregacgédo e sedimentacdo. Os mecanismos de dispersdo sdo: controle do
potencial elétrico induzindo a repulsao elétrica (este sendo o mais importante),
reducdo da energia interfacial e solvatacdo da superficie pela adsorcao de
coloides hidrofilicos;

c) Ativador seletivo: sdo usados em suspencfes mistas juntamente com um

floculante geral (ndo adsorvente).

Embora existam diferentes métodos para se obter a floculacdo seletiva, este processo
possui algumas dificuldades de reprodutibilidade dos resultados de testes em
sistemas naturais, que podem ser atribuidos a fatores como: aprisionamento de
particulas de ganga no interior do floco, interferéncia de ions dissolvidos de outras

especies minerais e contaminagdo durante a etapa de moagem (BALTAR, 2010).
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Outro fator destacado por Mathur et al. (2000) é o recobrimento superficial de
particulas por impurezas e contaminantes. Esse fendmeno é observado
principalmente apds a moagem quando particulas menores de um mineral revestem
a superficie de outro mineral de granulometria maior, tornando as superficies
indistinguiveis. Este problema € normalmente solucionado com a utilizacdo de
dispersantes ou introducdo de um estagio para limpeza do floco por redispersédo

repetida e floculacéo.

3.5.1 Reagentes utilizados na floculagao seletiva

3511 Floculantes

O amido é um dos agentes floculantes mais utilizados para floculagdo seletiva de
minério de ferro. Quimicamente € um carboidrato altamente polimerizado constituido
por unidades D-glicose expressa por (n) na formula geral (C6H1005)n. Séo
constituidos por duas fragcdes denominadas de amilose e amilopectina (DENARDIN,
2009).

A amilose possui &tomos de oxigénio nas posicdes 1 e 4 e amilopectina ligadas
também por oxigénio nas posicées 1,4 e 1,6 (COSTA, 1985). Segundo Denardin,
(2009) o teor de amilose nos granulos de amido varia entre 15% e 25% enquanto a
amilopectina tem teor entre 75% a 85%, 0 autor ressalta que essa variacdo é advinda
da fonte vegetal de origem. As fontes vegetais mais comuns utilizadas como
reagentes para o tratamento de minério sdo o milho e a mandioca, tendo teores de
amilose de 25-28% e 17% respectivamente (WEBER, 2009). As estruturas da amilose

a amilopectina podem ser observadas na Figura 8.
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Figura 8 - Estrutura da amilose (a) e estrutura da amilopectina (b)
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Fonte: PEARSE (2005)

Turrer (2007) mostrou que a floculacdo tem maior influéncia da amilopectina se
comparada a amilose, atribuindo esse fato ao maior peso molecular e sua nao
linearidade. Weissenborn (1996) estudou amidos naturais e concluiu que o0 sorgo
ceroso produziu flocos com taxas de sedimentacdo mais altas que o amido de milho.
Os maiores resultados podem ser atribuidos ao teor de quase 100% de amilopectina

do sorgo em relacéo a 75% do amido de milho.

3.5.1.2 Dispersantes

Os principais desafios encontrados na floculagdo seletiva do minério de ferro
composto majoritariamente pelos minerais hematita e quartzo € a heterocoagulacao e
contaminacgao cruzada que se trata do revestimento de um mineral na superficie do
outro. Esses problemas podem ser minimizados pelo uso de dispersantes como
sulfeto de sodio, silicato de sédio e polifosfatos (DRZYMALA et al, 2014).
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Uma das maneiras de obter a dispersdo da polpa é a presenca de particulas
carregadas negativamente, promovendo uma estabilizacdo eletrostética do sistema.
Mathur et al. (2000) aponta que o silicato de sédio (Figura 9 a) e o hexametafosfato
de sddio (Figura 9 b) séo os dispersantes que melhor estabilizam polpas minerais. Ma
(2011) ressalta que o dispersante mais utilizado no mundo para minério de ferro é o
silicato de sodio.

Embora o silicato de sédio seja o dispersante mais utilizado para tratamento de
minério de ferro, Ma (2011) aponta que seu uso €é inadequado para a dispersédo de
caulinita (um dos principais minerais que contém Al20s no minério de ferro) nas
condicGes de flotacdo de minério de ferro, sendo o hexametafosfato de sédio um
dispersando mais eficaz. O uso do silicato de sodio e de hexametafosfato de sédio
tem mais eficicia quando aplicado em meio alcalino, faixa de pH na qual os reagentes

demonstraram forte afinidade com as superficies de hematita (JORDAN et al. 2007).

Figura 9 - Formula quimica estrutural do silicato de sédio (a) e hexametafosfato de sédio (b)
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So / ‘,\ 0\p/0\p/0
O * N O o
O OO0 O Na

Na*
(a) Silicato de Sédio (b) Hexametafosfato de Sédio
Fonte: ABREU (2018)

3.6 TRABALHOS SOBRE FLOCULACAO SELETIVA

Ma (2012) estudou a influéncia da sequéncia da adicéo de dispersantes e floculantes
na floculagéo seletiva de hematita. Os estudos foram realizados em pH 10,5 utilizando
como dispersantes o hexametafosfato de soédio (HMP) e o silicato de sddio (SS) e
como floculante o amido de milho. Os resultados obtidos mostraram que o
condicionamento de HMP e SS antes da adicdo do amido prejudicam a floculagéo de
hematita. Este fato é atribuido a reducdo do numero de sitios de adsorcao para o
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7

amido. Para o caso inverso em que o dispersante € adicionado apés o pré-
condicionamento com amido, a floculagdo de hematita ndo é afetada.

Panda et al. (2013) avaliou a seletividade do amido sobre a hematita na floculagcéo
seletiva dos minerais hematita e caulinita. O estudo foi realizado utilizando o amido
como floculante e silicato de sddio e hexametafosfato de sédio como dispersante. Os
testes foram realizados na floculagéo individual dos minerais e com uma mistura
sintética preparada na proporcdo 70:30 de (hematita e caulinita). Os experimentos
foram realizados em um béquer de 1000ml com 5% de sélidos e pH 10,5. Para os
ensaios realizados com um unico mineral foi observado que o floculante foi seletivo
para a hematita ja que com o aumento da sua concentracdo houve um aumento da
massa sedimentada em mais de 90% para a hematita enquanto o da caulinita foi
inferior a 10%. Nos experimentos com a mistura sintética foi observado que nas
dosagens de 0,8 g/kg de floculante e 4 g/kg de dispersante houve uma recuperacéo
igual a 80,71% e 65,78% de teor de ferro. Os autores concluiram que a eficiéncia de
separacao é aumentada com o acréscimo da concentracédo de sélidos e ao elevar a
dosagem de floculante houve uma reducéo na eficiéncia acarretada pela floculacao
da caulinita junto a hematita.

Kumar (2017) realizou estudos de recuperacdo de ferro de uma amostra de lama
coletada na usina de processamento de minério de ferro de Kiriburu Jharkhand,
localizado na india. Antes dos testes de floculacdo seletiva foram realizados estudos
de sedimentacédo variando o pH e a densidade da polpa, e esses experimentos
mostraram que a taxa de sedimentacdo diminuiu com o aumento da densidade da
polpa e aumentou com o aumento do pH. Esses resultados foram atribuidos ao fato
de que em valores mais altos de pH as particulas de ferro e ganga tendem a
sedimentar. Dessa forma os experimentos de floculacao seletiva foram realizados na
faixa de transicéo que se encontrava no pH 10. Os experimentos de floculag&o seletiva
utilizou os floculantes goma guar e poliacrilamida e como dispersante o
hexametafosfato de sédio na dosagem de 0,5 mg/g. O valor maximo de teor e
recuperacao foram iguais a 62,72% e 97,35%, respectivamente para a poliacrilamida
na dosagem de 0,09 mg/g. Resultados semelhantes foram obtidos para a goma guar
usando concentra¢cfes mais altas de 0,21 mg/g. Apos o estagio de floculacéo foi feito

a lavagem dos flocos em quatro estagios, aumentando o teor para 64,6% de Fe com
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0,09 mg/g de poliacrilamida e 0,5 kg/t de hexametafosfato de sédio, j& para a goma
guar, o teor foi elevado para 63,2% de Fe com 0,21 mg/g de floculante e 0,05 mg/g de

dispersante.

Panda (2011) efetuou estudos de floculacdo seletiva de minérios Banded Hematite
Quartzite (BHQ). Inicialmente foram realizados experimentos com quartzo e hematita
pura, sendo todos coletados em minas de Odicha na india. Os experimentos foram
realizados com 5% de solidos como floculante foi utilizado o amido de batata e como
dispersantes o hexametafosfato de sodio, silicato de sédio, hidroxido de sodio e
carbonato de sédio. Afim de se obter conhecimentos preliminares, foram realizados
testes de sedimentacdo sem adicdo de nenhum reagente obtendo bons indices de
dispersdo na faixa de pH de 9-11, dessa forma, os seguintes experimentos foram
realizados em pH 9. A concentracdo de amido foi investigada para o BHQ,
apresentando 95% da hematita floculada com a dosagem de amido de 20 mg/L e 50
mg/L de hexametafosfato de sodio (sendo ele o melhor dispersante), para essas
concentracbes observou-se a menor quantidade de quartzo sedimentada. Os
experimentos realizados com minerais puros foram conduzidos na proporcéo 1:1 de
hematita-quartzo, e chegaram a atingir teores de ferro de 64,5% com uma
recuperacéao de 92%.

Os floculantes mais comuns utilizados para a floculacéo seletiva de minério de ferro
séo a poliacrilamida e o amido (advindo de diversas fontes vegetais). A Tabela 2
apresenta os parametros: tipo de floculante, concentracdo, tempo de agitacdo e

velocidade comumente utilizados encontrados na literatura.
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Autor Floculante Concentracéo T(_ampP de Velocidade
(mg/L) agitacao (s) (r.p.m.)
Grossl (2009) Amido de mandioca 3 - -
Gomes (2021) Amido de milho 10 - -
Molina (2010) Amido de batata 7,5 900 120
Bretas (2022) Amido de milho - 90 150
Bagster (1985) Poliacrilamida - 300 -
Kumar (2017) Pollacrllagzjlg? e goma ) 60 i
Panda (2013) Amido de trigo - - 50
Panda (2011) Amido de batata 20 - -
Weissenborn (1994) Amido 50 - -

Fonte: Autoria propria (2023)
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os materiais e procedimentos experimentais utilizados
para a realizacédo dos testes de floculacdo seletiva com os minerais quartzo, goethita
e hematita. Na segunda etapa da pesquisa foram realizados teste de sedimentacéo

com as melhores condi¢gbes encontradas nos experimentos de floculacéo.

4.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS MINERAIS

A amostra de quartzo foi coletada no leito de um rio nos arredores do municipio de
Ouro Preto — MG e a amostra dos minerais portadores de ferro foi obtida em uma

mineradora localizada no Quadrilatero Ferrifero em Minas Gerais.

A preparacao das amostras foi realizada através das etapas de britagem (britador de
mandibulas e de rolos), moagem, peneiramento a Umido (100% da amostra passante
na peneira de 0,038mm), homogeneizacédo e quarteamento. Na etapa de moagem foi
utilizado moinho de bolas para a amostra portadora dos minerais de ferro e moinho

de porcelana para o quartzo. A Figura 10 mostra o fluxograma de preparacdo das

amostras.

Figura 10 - Preparacgdo das amostras utilizadas na floculagdo seletiva

PREPARA!;‘ﬁO DOs MINERAIS DE FERRD PREPARAC;I.G DO QUARTZO
BRITADOR DE MANDIBULAS BRITADOR DE MANDIBULAS

lial BRITADOR DE ROLOS I-QLQ-I BRITADOR DE ROLOS
MOINHO DE BOLAS @ MOINHO DE PORCELANA
PEMEIRAMENTO (0,038 mm) [ﬁ PEMEIRAMENTO {0,038 mmy}
CARACTERIZAC.EO TESTES FUNDAMENTAIS CARACTERIZAC-EO TESTES FUNDAMENTAIS

Fonte: Autoria propria (2023)
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4.2 CARACTERIZAC}AO DAS AMOSTRAS
4.2.1 Anédlise granulométrica

As andlises granulométricas das amostras foram realizadas utilizando o granuldmetro
a laser CILAS 1064 pertencente ao Laboratorio de Propriedades Interfaciais do

Departamento de Engenharia de Minas da Universidade Federal de Ouro Preto.
4.2.2 Densidade relativa

A densidade relativa dos sélidos foi a medida por picnometria. Para tanto foi utilizado
um picnémetro de vidro com volume igual a 100 ml. A vidraria consiste em um baldo

de vidro de base chata com uma rolha de vidro com um capilar.

Para a obtencdo da densidade foram pesadas as massas descritas na Equacéo 5
(SAMPAIO e SILVA, 2007).

A, — 4

b = AT 4y — (A, ¥ A3)

(5)

Onde:

ds: densidade dos solidos;

Ai1: massa do picnémetro vazio

A2: massa do picnémetro + amostra

As: massa do picnémetro + amostra + agua

As: massa do picnémetro + agua
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4.2.3 Caracterizagdo mineraldgica

Para identificacdo dos minerais constituintes nas amostras foram realizados ensaios
de difratometria de raios — X (DRX), através do método do po total. Os ensaios foram
realizados no difratbmetro de raios X da PanAlytical modelo X Pert3Powder do
Laboratorio de Microscopia Optica e Difracdo de Raios X do DEMIN/UFOP, equipado
com tubo de cobre, operando na voltagem de 45 kV e corrente de 40 mA. Foi utilizado
um filtro de niquel para obteng¢do da radiagdo KaCu de comprimento de onda de
1,5406 A. Os difratogramas foram coletados pelo software Data Colector num angulo
de varredura (20) que variou de 5° a 90° em um tempo de aproximadamente 14
minutos. Ap6s a coleta dos difratogramas os dados foram tratados pelo software
HighScore Plus.

4.2.4 Andlise quimica

A analise quimica foi realizada através de fluorescéncia de raios X (WDXRF) em um
equipamento da marca Pananalytical, modelo Zetium ou Axios, na Fundacao Gorceix.
As amostras foram pulverizadas em um moinho pulverizador até 95% das particulas
estarem passantes na malha de 106um e fundidas com tetraborato de litio. A
determinacao da perda por calcinacdo (PPC/LOI) foi realizada segundo a horma ISSO
11536/2015.

4.3 REAGENTES UTILIZADOS

Na Tabela 3 estdo apresentados 0s reagentes utilizados nos experimentos de

floculacéo seletiva.

Tabela 3 - Reagentes utilizados para realizacdo dos ensaios

Funcéo Reagente Marca
Floculante Amido de milho Maizena

Dispersante Hexametafosfato de sédio Fmaia

Acido cloridrico Neon

Moduladores de pH Exodo

Hidréxido de sodio Cientifica

Fonte: Autoria propria (2023)
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4.3.1 Amido milho

A solucao “mae” de amido de milho foi preparada na proporcao 5:1 de hidréxido de

sédio na concentracdo de 5000mg/L, conforme:

a)
b)
c)

d)

e)

f)

4.3.2

d)

4.3.3

Foram pesados 5g de amido de milho em um béquer de 250ml;
Adicionaram-se 50mL de 4gua destilada no béquer;;

Adicionaram-se 1g de hidroxido de sédio (NaOH)

A solucéo foi gelatinizada com o auxilio de um bastdo de vidro até tornar-se
transparente;

Apéds a completa solubilizacdo do reagente, a solugéo foi transferida para um
bal&do volumétrico de 1000mL, e seu volume foi completado com agua destilada
formando uma “solugdo mae”, com concentracao igual a 5000mg/L;

Para a preparagéo de solugdes de amido com concentra¢gdes menores, retirou-
se da “solucdo méae” o volume necessario para a nova diluicao, transferiu-se a
solucéo para um balédo volumétrico de 1000ml completando o seu volume com

agua destilada, obtendo dessa forma a solucdo na concentracédo desejada.

Hexametafosfato de sédio

Pesaram-se 0,159 de hexametafosfato de s6dio em um béquer de 100ml;
Adicionaram-se aproximadamente100ml de agua destilada ao béquer;

Com o auxilio de um agitador magnético, homogeneizou-se o sistema até
obtencédo de uma solugcdo homogénea;

Transferiu-se a solucédo para um baldo de 1000mL e seu volume completado

com agua destilada, formando uma solucdo com concentracdo igual a 150mg/L

Moduladores de pH

As solucdes de acido cloridrico foram preparadas nas concentracdes de 1%, 5% e
10% viv.

a)
b)

Adicionaram-se 50mL de agua destilada em trés béqueres de 250mL;
Na capela de exaustao mediu-se com o auxilio de uma pipeta, volumes iguais

a l, 5 e 10mL de acido cloridrico (HClI — 37%) para as respectivas
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concentracbes e transferiu-se este volume para cada um dos béqueres
contendo agua destilada,;

c) Homogeneizou-se o sistema com o auxilio de um agitador magnético;

d) As solucbes foram transferidas para baldes de 100mL e tiveram o volume

completado com 4gua destilada.

As solucdes de hidroxido de sédio foram preparadas nas concentracdes de 1%, 5% e
10% pl/v.

a) Em trés béqueres de vidro, pesou-se as massas iguais a 1, 5 e 10g de hidréxido
de sddio para as respectivas concentragdes;

b) Adicionaram-se 30mL de agua destilada em cada béquer e com o auxilio de
um agitador magnético homogeneizou-se cada uma das solucdes até a
completa solubilizag&o;

c) As solugdes foram transferidas para baldes de 100mL e tiveram o volume

completado com agua destilada.

4.4 EXPERIMENTOS DE FLOCULACAO SELETIVA

Os testes de floculacdo seletiva foram realizados utilizando um agitador mecanico
modelo 713D da marca Fisatom Equipamentos Cientificos Ltda. A agitacao foi feita
por meio de uma hélice com didmetro de 50 mm e 6 aletas (dimensdo da aleta)
gerando um fluxo radial. A hélice foi ligada a uma haste (&9 x 220 mm) e conectado
ao motor de rotacdo regulavel conforme apresentado na Figura 11. Na etapa de
disperséo foi utilizado a regulagem com rotacao entre 120 e 5000 rpm (Figura 11 a) e
na etapa de floculacédo a regulagem do motor foi alterada para posicao de alto torque

com velocidade de rotacao variando entre 10 e 280 rpm (Figura 11 b).
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Figura 11 - Agitador mecénico na posicéo de alta rotacéo (a) e na posicao de alto torque (b)

Fonte: Autoria prépria (2023)

A Figura 12 mostra o reator utilizado nos experimentos de floculagéo seletiva, que foi
fabricado em cloreto de polivinila (PVC) com as seguintes dimensdes: diametro de 75

mm e altura igual a 140 mm.

Figura 12 - Reator utilizado nos testes de floculacdo seletiva

Fonte: Autoria propria (2023)
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O planejamento dos experimentos foi feito utilizando o método estatistico (DOE) por
meio do software Minitab 18. Foi utilizado o método fatorial completo 2k com dois
niveis e trés fatores (k=3). Foram analisadas as variaveis concentracdo, tempo e
velocidade de agitag&o, os valores foram definidos conforme o item 3.6 da revisédo
bibliografica. Os niveis superiores e inferiores estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Niveis superiores e inferiores utilizados no planejamento fatorial

Variaveis

Nivel superior Nivel inferior

Concentragdo (mg/L) 30 5
Tempo (s) 300 120
Velocidade (rpm) 150 50

Fonte: Autoria propria (2023)

Todos os experimentos foram realizados em duplicata admitindo-se um desvio
maximo de 5% entre os resultados. A Tabela 5 mostra a sequéncia aleatéria gerada

pelo software para realizacdo dos experimentos.

Tabela 5 - Sequéncia dos experimentos de floculagao seletiva

Concentracao do

Testes amido de milho Tempo Velocidade
1 50 120 150
2 5 300 50
3 50 300 50
4 50 300 150
5 5 120 50
6 5 300 150
7 5 120 150
8 50 120 50

Fonte: Autoria propria (2023)

Os testes foram realizados de acordo com as seguintes etapas:
a) Para cada condicdo analisada, foram adicionadas 10 g do mineral em analise

no reator;
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b) Adicionaram-se 100 mL de &gua destilada com pH 10,5;

c) Foram adicionados 50 ml da solucdo de dispersante de modo que a
concentracdo final do sistema foi de 50 mg/L. O sistema foi condicionado
durante 10 min a 2000 rpm.;

d) Ap6s esse tempo, foram adicionados 50 mL da solucdo de amido na
concentracdo pré-estabelecida pelo teste. O tempo de floculagdo e a
velocidade de agitacdo também variaram de acordo o experimento;

e) ApoOs o processo de floculagédo, os flocos foram transferidos para o cone de
Imhoff. O sistema sedimentou-se por 10 min e em seguida aferiu-se o volume

dos flocos.

45 CONE DE IMHOFF

O cone de Imhoff foi utilizado para medir a volume dos flocos formados em diferentes
condicbes experimentais. Para realizar essa medida foi utilizado o cone de
sedimentacao o da fabricante Laborglass Brasil (Figura 13) com diametro superior de

120 mm, altura de 480 mm e capacidade de 1000 mL.

Figura 13 - Cone de Imhoff

Fonte: Autoria propria (2023)
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A graduacéo do cone de Imhoff esta apresentada na Tabela 6:

Tabela 6 - Graduacéo do cone de Imhoff

Volume (mL) 0-2 2-10 10-40 40 - 100 100 -500 500 - 1000
Subdivisdo (mL) 0,1 0,5 1 2 400 500
Fonte: Autoria prépria (2023)

4.6 EXPERIMENTOS DE SEDIMENTACAO

A partir do maior volume sedimentado dos minerais de ferro, foram realizados
experimentos de sedimentacdo, com o intuito de avaliar a diferenca do volume
sedimentado entre as amostras minerais com e sem floculacéo. Para estes ensaios
foi utilizado o Cone de Imhoff, onde a polpa sedimentou-se por 24 horas. Em intervalos
de tempo pré-definidos foi mensurado o volume sedimentado afim de construir as

curvas de sedimentacéao.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo estdo apresentadas as analises dos resultados experimentais obtidos

nas diferentes condi¢cdes experimentais.
5.1 CARACTERIZAQAO DAS AMOSTRAS

Neste item estdo apresentados os resultados referentes a caracterizacéo fisica e

mineralogica das amostras utilizadas nesta pesquisa.

5.1.1 Anaélise granulométrica

O grafico da Figura 14 apresenta a distribuicdo granulométrica da amostra de minerais
de ferro apds a cominuicdo. A amostra apresentou Psoigual a 12,17um e Pgooigual a
30,86um, com tamanho médio de 14,22um. O percentual de lamas (fragdo menor que
10um) foi igual a 44,27%.

Figura 14 - Distribuicdo granulométrica da amostra dos minerais de ferro
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Fonte: Autoria propria (2023)
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O grafico da Figura 15 ilustra a distribuicdo granulométrica da amostra de quartzo. A
amostra apresentou um Pso igual a 9,86um e Pgo igual a 24,79um, com tamanho médio

de 11,77um. O percentual de lamas foi de 50,56%.

Figura 15 - Distribuicdo granulométrica da amostra de quartzo
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Fonte: Autoria prépria (2023)

5.1.2 Densidade

Os resultados obtidos foram considerados a partir da média de duas medicfes. Foram
encontrados os valores de 4,52 e 2,63 para o minério de ferro e quartzo,
respectivamente. O valor da densidade do quartzo ficou proximo do valor identificado
por Dana, (1981) de 2,65g/cm?3. O valor da densidade da amostra de minerais de ferro
ficou entre as densidades da goethita (4,37g/cm?) e da hematita (5,24g/cm3), os quais
sdo os principais constituintes da amostra (REZENDE; PERES, 2011; TOGASHI,
2021).

5.1.3 Caracterizacdo mineraldgica

Os resultados da difracdo de raios-X foram analisados comparando os valores das

distancias interplanares e das intensidades dos picos com as amostras de referéncia,
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foi utilizado o software HighScore Plus e seu banco de dados para analisar os valores
obtidos, através do software foi realizado também uma analise semi-quantitativa das

fases minerais presentes.

A Figura 16 apresenta o difratogramas de raios-X da amostra portadora dos minerais
de ferro utilizadas para o estudo. Os minerais presentes na amostra foram hematita e

goethita, nas porcentagens estimadas de 59,8% e 40,2%, respectivamente.

Figura 16 - Difratogramas de raios-X da amostra de minerais de ferro
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Fonte: Autoria propria (2023)

A Figura 17 apresenta o difratogramas de raios-X da amostra de quartzo. Os
resultados permitiram confirmar o grau de pureza da amostra, possuindo 100% de

quartzo em sua composigao.

Figura 17 - Difratogramas de raios-X da amostra de quartzo
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Fonte: Autoria propria (2023)



42

5.1.4 Anélise quimica
A Tabela 7 mostra os teores dos elementos quimicos, e por meio deles pode-se

observar um teor de ferro de 65,11%, comprovando a pureza da amostra. Tal teor é

caracterizado pela presenca de hematita e goethita.

Tabela 7 — Teores dos elementos quimicos presentes na amostra de minerais de ferro

Amostra Fe SiO; AlO; Mn P Ca0O MgO TiO; Na:O KO Cr.03 PPC
% 65,11 1.8 031 0,21 0,07 0,08 014 <001 0,04 0,02 0,05 393

Fonte: Autoria propria (2023)

5.2 EXPERIMENTOS DE FLOCULACAO

Os ensaios de floculacao seletiva foram avaliados em termos do volume sedimentado
dos flocos dos minerais de ferro e quartzo medidos no Cone de Imhoff apos 10 minutos
de sedimentacdo. A influéncia das variaveis concentracdo de amido (A), tempo de
floculacdo (B) e velocidade de agitacdo (C) foram analisadas através do software
MINITAB®18 e os resultados estédo apresentados na Tabela 8. O volume sedimentado
dos minerais de ferro e quartzo na auséncia de floculante foram iguais a 5,5 mL e

2,3 mL, respectivamente.

Tabela 8 - Volume sedimentado dos flocos dos minerais de ferro e quartzo medidos no cone de Imhoff

Concentragéo do Volume sedimentado (mL/L)
Teste amido de milho Tempo (s) Velocidade (rpm) Minerais de
(mg/L) ferro Quartzo
1 50 120 150 11 2,6
2 5 300 50 6,75 2,4
3 50 300 50 7,25 2,4
4 50 300 150 11 2,6
5 5 120 50 7 2,4
6 5 300 150 8 2,5
7 5 120 150 8 2,6
8 50 120 50 10,5 2,6

Fonte: Autoria propria (2023)
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Os graficos de Pareto apresentados na Figura 18 apresentam os valores absolutos e
a importancia dos efeitos padronizados das variaveis analisadas. O grafico também
representa graficamente, a partir da linha de referéncia, os efeitos estatisticamente
significantes com base em um intervalo de confianca de 95%. Ja& a Figura 19

apresenta os efeitos principais das variaveis no volume sedimentado.

Analisando os resultados pdde-se observar que o maior efeito principal para a
floculacdo dos minerais de ferro, objetivo principal desta pesquisa, foi concentracéo
de amido (A) seguido da velocidade de agitacéo do sistema (C). Entretanto, as barras
que representam o efeito principal B (tempo de floculacdo) bem como as interacdes
BC, ABC, AB e AC cruzam a linha de referéncia que estd em 2,31 e também séo
estatisticamente significativos ao nivel (a=0,05) ainda que em menor magnitude.
Para a floculagcéo do quartzo, apenas o efeito principal C (velocidade de agitacdo) e a
interacdo ABC foram estatisticamente significativos.

Figura 18 - Gréfico de Pareto dos efeitos padronizados das variaveis sobre o volume sedimentado dos

minerais de ferro (1) e quartzo (II)
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Figura 19 - Efeitos principais das variaveis no volume sedimentado dos minerais de ferro (I) e quartzo (l1)
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As andlises dos resultados comprovam que a floculagdo dos minerais de ferro
utilizando o amido de milho como floculante é fortemente dependente da concentracéo
deste reagente. O aumento da concentracdo de floculante, resultou no aumento do
volume sedimentado para todos ensaios realizados em diferentes condi¢des
experimentais. A maior diferenca do volume dos flocos sedimentados (50%)
observada com o aumento da dosagem ocorreu nos experimentos realizados com
velocidade de agitacdo igual a 50 rpm e tempo de floculac&o igual a 120s. Analisando
a diferenca entre o volume do sistema sem adi¢ao de floculante e dos sistemas com
adicdo de amido, observou-se para dosagem de 50 mg/L, um aumento ainda maior
(100%) que passou de 5,5 mL (sem reagente) para 11 mL para a condicdo: velocidade

de rotacdo igual a 150 rpm independente do tempo de floculagéo.

O aumento da velocidade de agitacdo também contribuiu para o aumento do volume
dos flocos sedimentados em todas as condi¢cfes analisadas. A maior diferenca entre
o volume dos sistemas floculados aumentando a velocidade de rotacdo foi igual a
(55,17%) para os experimentos realizados com dosagem de amido igual a 50 mg/L e
tempo de floculacdo 300 segundos.

O tempo de floculagcdo apresentou comportamento contrario ao das outras variaveis
analisadas, uma vez que o aumento do tempo de floculacdo n&o alterou ou diminuiu
o volume dos flocos dependendo da condi¢cdo analisada. A maior reducdo no volume
dos flocos sedimentados (30,95%) com o aumento do tempo foi observada para os

experimentos realizados com dosagem de floculante igual a 50 mg/L e velocidade de
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rotacao igual a 50 rpm. A explicacéo deste fenbmeno foi realizada por Gregory (1988),
que salienta que a floculacdo pode acontecer de forma muito rapida e os flocos
atingirem um tamanho limite, dessa forma, com o aumento do tempo sob agitacao
tem-se uma maior probabilidade de quebra do floco, que ap6s quebrado podem néo

se formar facilmente.

Para o quartzo, a floculacdo foi insignificante sendo que para todas as condicdes
analisadas o volume de material sedimentado ficou muito proximo ao volume medido
na auséncia de floculante. O aumento das variaveis velocidade de agitacao e tempo
de agitacdo do nivel inferior para o nivel superior manteve o volume de material
sedimentado inalterado ou resultou em um aumento de pequena magnitude. Ja o
aumento tempo de floculacdo ou ndo alterou ou diminuiu o volume dos flocos

sedimentados.

Por fim, a condicdo para se obter a floculacdo de forma seletiva, agregando os
minerais de ferro e mantendo disperso o quartzo, foram concentracdo de floculante
(50mg/L), tempo de agitacdo (120s) e velocidade de agitacdo (150rpm). Esta foi a
condicao que apresentou o maior aumento do volume sedimentado dos minerais de
ferro em relacédo ao sistema disperso. Para o quartzo, nesta condicdo, a diferenca
entre o sistema floculado e disperso foi pequena passando de 2,3 mL/L (sem
floculante) para 2,6 mL/L (com floculante) significando que as particulas deste mineral

continuam dispersas.

A Figura 20 apresenta as fotomicrografias (aumento 35x) obtidas com o auxilio do
microscopio Leica EZ4W dos sistemas floculados e dispersos dos minerais de ferro e
do quartzo. Os flocos de ambos minerais foram formados com concentracédo de amido
igual a 50 mg/L, velocidade de agitacéo igual a 150 rpm e tempo de floculacédo igual a
120s. Foi possivel observar, a partir da analise das imagens, a formacgéo dos flocos

dos minerais de ferro, que né&o foi tdo evidente para o quartzo.
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Figura 20 — Fotomicrografias dos sistemas floculados e dispersos
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Fonte: Autoria prépria (2023)

5.3 ENSAIOS DE SEDIMENTACAO

A Figura 21 apresenta as curvas de sedimentagédo dos minerais de ferro e do quartzo
na auséncia e na presenca do floculante. Os ensaios com floculante foram realizados
com concentracédo de amido igual a 50 mg/L, velocidade de agitac&o igual a 150 rpm

e tempo de floculacdo igual a 120s.
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Figura 21 - Curva de sedimentacdo dos minerais de ferro (I) e do quartzo (II)
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Analisando as curvas de sedimentacdo, foi possivel observar um aumento no volume
do material sedimentado ao longo do tempo com o uso de floculante em relagéo aos
sistemas dispersos para ambas amostras. Entretanto, apds 1440 minutos (24h) de
sedimentacdo, para os minerais de ferro o aumento no volume sedimentado de
(61,8%) foi muito superior ao do quartzo (9,6%), indicando a seletividade do amido de

milho na floculacdo dos minerais de ferro em relagéo ao quartzo.

Analisando a curva de sedimentacdo (sistema floculado) dos minerais de ferro
observou-se uma elevada taxa de sedimentacdo nos minutos iniciais da decantacao,
seguido por uma diminui¢do gradual da taxa de sedimentacdo referente ao periodo
de compactacao dos flocos e por ultimo a estabilizacdo do volume sedimentado em
11mL a partir de 55 minutos. J4 a curva de sedimentacdo dos minerais de ferro na
auséncia do floculante (sistema disperso) apresentou comportamento distinto, sendo
que o0 volume sedimentado aumentou durante os 8 primeiros minutos da
sedimentacdo e estabilizou-se em 6,8 mL ap6s 17 minutos, comprovando a
importancia da floculacdo para aumentar a taxa de sedimentacdo de particulas

ultrafinas dos minerais de ferro.

Para o quartzo, independente da presenca ou auséncia do floculante, observou-se
que as curvas de sedimentacdo apresentaram comportamentos analogos, em que o
volume de material sedimentado aumentou com o tempo, estabilizando-se a partir de

aproximadamente 180 minutos, para ambas as curvas. A baixa velocidade de
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sedimentacao do quartzo indica a baixa floculagao do sistema utilizando amido como
floculante.

As imagens da Figura 22 mostram os experimentos de sedimentagéo dos (A) minerais
de ferro e (B) do quartzo. O aspecto do material sedimentado no cone (Il) do sistema
A, é caracteristico de um sistema floculado em que é favorecido a sedimentagcéo das
particulas. Esse comportamento, ocorre de forma menos nitida no cone (Il) formado

pelo quartzo.

Figura 22 - Experimentos de sedimentacao dos sistemas dispersos (1) e floculados (I1)

(A)Minerais de ferro (B)Quartzo
Fonte: Autoria prépria (2023)
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6 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos foi possivel entender o impacto das variaveis
estudadas na seletividade da floculacdo de sistemas individuais formados por
hematita-goethita e quartzo, prevendo as melhores condi¢cbes para a floculacéo de

finos de minerais de ferro.

Como era esperado, comprovou-se a floculacdo dos minerais de ferro utilizando amido
de milho e observou-se que a floculagdo desses minerais é fortemente dependente
da concentracao do floculante e da velocidade de agitacao. Neste trabalho, 0 aumento
dessas variaveis para o nivel superior testado, resultou no aumento do volume
sedimentado. Ja o aumento do tempo de floculacdo néo alterou ou diminuiu o volume

dos flocos dependendo da condigéo analisada.

Para o quartzo, a floculacdo foi insignificante sendo que para todas as condicdes
analisadas o volume de material sedimentado ficou muito proximo ao volume medido

na auséncia de floculante.

Analisando as curvas de sedimentacdo, foi possivel observar um aumento no volume
do material sedimentado, dos sistemas floculados em relagcéo aos sistemas dispersos
para ambos minerais. Esse aumento foi maior para os minerais de ferro (61,8 %) do
que para o quartzo (9,6%), indicando a seletividade do amido de milho na floculagéo

dos minerais de ferro.

A curva de sedimentacdo dos minerais de ferro dos sistemas floculados apresentou
comportamento distinto da curva de sedimentacao do sistema disperso, comprovando
o fendmeno da floculacdo destes minerais. Para o quartzo, observou-se que as curvas
de sedimentacgé&o dos sistemas floculados e dispersos apresentaram comportamentos
analogos, em que o volume de material sedimentado aumentou com o tempo. A baixa
velocidade de sedimentacdo do quartzo indicou a baixa floculagdo do sistema

utilizando amido como floculante.

A floculacdo de forma seletiva, agregando os minerais de ferro e mantendo disperso

0 quartzo, foi obtida nos ensaios realizados com concentragao de floculante (50mg/L),
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tempo de agitacédo (120s) e velocidade de agitacdo (150rpm). Nesta condicdo houve
aumento significativo de volume sedimentado dos minerais de ferro o que néo foi

observado para o quartzo.
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