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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo contribuir para o desenvolvimento de uma rota tecnoldgica
para 0 beneficiamento de um minério de fosfato proveniente da Mina Sofia-Chile, visando a
obtencdo de concentrados de fosfato com teores superiores a 35% de P,0s. Os objetivos
especificos incluiram a caracterizacdo do minério (principalmente aspectos relacionados a
presenca de arsénio), estudos de concentracdo por flotacdo em célula mecéanica e em coluna
(CCR e C3P), assim como a avaliacdo de técnicas para aumento da recuperacdo das particulas
como o condicionamento em alta intensidade (CAI) e a flotacdo extensora (EXT). O minério
de fosfato (amostras AM1 e AM2) foi caracterizado quanto a distribuicdo granulométrica
(peneiramento e classificacdo por ciclones), composicdo quimica e mineralégica
(fluorescéncia de raios X-FRX, difracdo de raios X-DRX, microscopia eletrdnica de
varredura-MEV) e carga elétrica superficial das particulas minerais (potencial zeta). A
caracterizagdo quimica por FRX indicou que a amostra AM1 possuia 20,7 % de P,0s e
87 g.t* de arsénio (As) e a amostra AM2 continha 30,5 % de P,Os e 92 g.t* de As. A fracéo
fina (-37 um) de ambas as amostras apresentaram teores mais baixos de P,Os (12,6 % para
AML1 e 20,5 % para AM2) e, consequentemente, maiores contetdos de impurezas (Fe,Os,
Si0,, MgO, Al,Os). O As apresentou distribuicdo de teores uniformes entre 80 a 105 g.t™ para
todas as faixas granulométricas. A caracterizacdo por DRX indicou a presenca de
hidroxiapatita e carbonato-hidroxiapatita como principais minerais de minério e de actinolita,
hornblenda, tremolita, clorita-serpentinita, quartzo, albita e dolomita como minerais de ganga.
A caracterizacdo por MEV-EDS identificou os elementos que compdem os minerais de
minérios e de ganga presentes, corroborando os resultados de DRX. Com os resultados da
caracterizacdo quimica (FRX) de aliquotas obtidas por lixiviacdo acida, separacdo magnética
e flotacdo (concentrados e rejeitos) foi possivel evidenciar uma correlacdo linear positiva
entre os teores de CaO, P,Os e As e uma correlacdo linear negativa entre As e teores de
impurezas (MgO, SiO,, Al,O3 e Fe;03), evidenciando uma associagdo do As com 0s minerais
de minério, onde provavelmente o As esta substituindo o fosforo (P) na estrutura quimica da
apatita. Os estudos de concentracdo por flotacdo em célula mecanica e coluna demonstraram
que € possivel enriquecer o minério de fosfato obtendo-se concentrados com teores superiores
a 35 % de P,Os e baixos teores de impurezas, exceto para As. Os melhores resultados foram
obtidos nos estudos de flotacdo em coluna convencional reta (CCR), com a qual foi possivel
atingir 83,8 % de recuperacdo massica, 99,4 % de recuperacdo de P,Os e teores de 38,3 %
P,Os e 127 g.t' de As.



ABSTRACT

This study aimed to contribute to the development of a technological route for the
beneficiation of a phosphate rock from Sofia Mine-Chile, aiming to produce concentrates
containing phosphate grades > 35 % P,0s. Specific objectives included the characterization of
the phosphate ore (mainly on the aspects related to arsenic content), laboratory scale
concentration studies by flotation (mechanical cell and column) and the evaluation of
techniques for enhancing the recovery of particles, such as high intensity conditioning (HIC)
and extender flotation (EXT). The phosphate ore samples (AM1 and AM2) were
characterized for particle size distribution (by sieving and classification using a cyclosizer),
chemical and mineralogical composition (X-ray fluorescence-XRF, X-ray diffraction-XRD
and scanning electron microscopy-SEM) and electric surface charge of mineral particles (zeta
potential measurements). The results obtained by XRF showed that AM1 sample had a lower
P,Os and arsenic (As) content (20.7 % and 87 g.t* respectively) than the AM2 sample
(30.5 % P,0s and 92 g.t™'). The — 400 mesh size fractions (fines) of both samples showed
lower grades (12.6 % P,Os and 20.5 % P,0s, AM1 and AM2 respectively) and higher
impurities grades (Fe,O3, SiO,, MgO, Al,O3 and As). The As grades were similar for all size
fractions (80 to 105 g.t'). X-ray diffraction analysis showed that hydroxylapatite and
carbonate-hydroxylapatite are the main ore minerals and actinolite, tremolite, albite, dolomite,
chlorite-serpentine, quartz and hornblende are the main gangue minerals. Chemical
characterization (XRF) of fractions obtained by magnetic separation, acid leaching and
flotation (concentrates and tailings) showed a positive linear correlation among Ca, P and As
and a negative linear correlation between Fe, Al, Si, Mg and As. It was concluded that As is
associated with apatite, and probably phosphorus (P) was replaced by As into chemical
structure of apatite. Based on the results of various flotation studies it was proved that it is
possible to obtain a concentrate with > 35 % P,0s and low content of impurities, except for
As. The best results were obtained by conventional column flotation, with which it was
possible to achieve mass recovery of 83.8 %, 38.3 % P,0s, 99.4 % P,0s5 recovery and low

grades of impurities, except of the As (127 g.t™).
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1. INTRODUCAO

Os minérios de fésforo sdo rochas naturais que se formam em ambientes geoldgicos
variados, sendo os mais comuns os fosfatos de calcio do grupo da apatita. Estes minérios
podem ser utilizados diretamente, ou apos beneficiamento, na manufatura de produtos
comerciais. As principais aplicagfes sdo na agricultura, como fertilizante, (Loureiro et al.,
2008) e como racao animal.

A capacidade de anions substituirem o fosfato da apatita ndo se restringe a fluoreto
(F), carbonato (CO3?) e hidroxila (OH), que sdo encontrados na maioria das variantes de
apatita. Os anions silicato (SiOs?), vanadato (VOy), aluminato (AlO), titanato (TiOs?) e
arsenato (AsO4°) podem também ocorrer substituindo parte do fosfato (PO4™) (Abouzeid,
2008). Assim, alguns fosfatos apresentam concentracdes significativas dessas impurezas,
dentre elas a mais problematica é a presenca de arsénio, que limita o uso de rochas e
concentrados fosfaticos como racéo animal.

Na industria de fertilizantes os produtos comercializados fosfatados devem apresentar
teores de P,Os maiores do que 30 %, uma razdo CaO/P,0Os menor do que 1,6, e teores de
MgO inferiores a 1 %. Dessa forma, os minérios de fosfato com teores maiores do que esses
devem ser beneficiados visando remover suas impurezas. Desde 1920 o beneficiamento de
minérios de fosfato por flotacdo tem sido a operacgéo unitaria mais importante, na recuperacao
e obtencdo de concentrados para a fabricacdo de fertilizantes. Outros métodos aplicados na
indUstria como a calcinacgdo, lixiviacdo &cida e separacdo magnética também sdo aplicados,
porém apresentam certas limitac6es e desvantagens quando comparados com a flotagdo (Sis e
Chander, 2003). Diferentes tipos e estruturas de reagentes sdo usados na flotacdo de minérios
de fosfato como coletores, depressores e reagentes auxiliares na flotagdo direta e reversa
destes minérios (Sis e Chander, 2003).

O tratamento de particulas minerais finas (F: 40-13 pum) e ultrafinas (UF < 13 um)
constitui ainda um dos principais problemas e desafios do beneficiamento. A recuperacédo de
fragcdes finas e ultrafinas tem sido investigada por diversos autores (Collins e Read, 1971;
Trahar e Warren, 1976; Trahar, 1981; Sivamohan, 1990; Song et al., 2001; Liu et al., 2002;
Rubio et al., 2003; Rubio et al., 2004) que tém descrito as dificuldades existentes em relagdo
a flotacdo, principalmente devido a baixa probabilidade de colisdo e adesdo entre particulas e
bolhas e dificuldade para superar a barreira energética entre elas, ao arraste mecanico, ao

recobrimento por ultrafinos ou slime coating, a maior capacidade de adsorcéo de reagentes, a
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rigidez da espuma e baixa seletividade na adsorgdo de reagentes. Todos estes fatores
contribuem para uma diminuicdo da cinética de flotagdo, uma menor recuperagdo e um maior
consumo de reagentes.

A coluna de flotacdo é aplicada principalmente em estagios de limpeza, por ser mais
seletiva evitando o arraste da ganga, e apresenta vantagens significativas quando comparadas
as células mecénicas, principalmente, devido a melhoramentos metallrgicos, simplificacdo de
circuitos e ganhos em custo operacional e de capital (Finch e Dobby, 1990).

De um modo geral, as colunas aumentam a flotacdo de fracdes finas e ultrafinas e
permitem eliminar, pela parte do arraste hidrodindmico ascendente das particulas de ganga
através da eficiente drenagem realizada pela adicdo de &gua de lavagem dentro da zona de
espuma. Este fato, associado ao contato em contracorrente entre as bolhas de ar e a polpa,
bem como as condi¢des de fluxo mais trangdilas, devido a auséncia de agitacdo mecanica,
fazem da coluna um equipamento eficiente na recuperacdo de finos de minérios e
enriquecimento de concentrados (Wheeler, 1988; Yianatos, 2002; Yianatos et al., 2005).
Industrialmente sdo utilizadas colunas na etapa de flotacdo de limpeza de cobre, molibdénio,
zinco, chumbo, estanho e ouro, além de variados usos em minerais ndo metalicos como
fosfatos, fluorita, calcita e carvdo (Finch e Dobby, 1990) e em aplicacbes como na
recuperacdo de prata em residuos de lixiviagdo (Aquino et al., 2004; Oliveira et al., 2002).

A coluna modificada de trés produtos (C3P-LTM) € utilizada para obtencdo de
concentrados com teores finais maiores do que os alcancados em colunas convencionais
(Rodriguez, 1991; Rubio e Rodriguez, 1992; Santander, 1993; Santander et al., 1994; Cabral,
1995; Valderrama et al., 1995; Rubio, 1996; Cabral e Rubio, 1996; Valderrama, 1997;
Valderrama et al., 2000; Valderrama et al., 2002). O projeto da célula C3P foi baseado em
uma coluna modificada por Falutsu e Dobby (1989a; 1989b) e utilizada para determinar e
caracterizar o material que retornava da zona de espuma a zona de cole¢cdo como material
drenado (drop back). As principais modificacdes na C3P séo a separacédo seletiva do material
drenado da espuma, com o uso de uma sec¢do de coleta, situada ao lado da zona de colecdo e a
adicdo de uma segunda corrente de &gua de lavagem acima do ponto de entrada da
alimentacdo (zona intermediaria). Pelo fato de produzir os produtos concentrado, drenado e
rejeito, a célula de flotagdo recebeu o nome de “coluna de flotagdo modificada de trés
produtos (C3P)”. Esta coluna modificada apresenta vantagens significativas em relacdo a
coluna convencional reta (CCR), produzindo concentrados com maior teor e menor contetido

de impurezas. Este melhor desempenho ¢ devido a eliminacao parcial de finos de ganga que
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sdo arrastados na zona intermediéria e ao fato do produto drenado da fase espuma ndo se
acumular na interface polpa-espuma, como ocorre na coluna reta, proporcionando a auséncia
deste material na zona de colecdo (mistos e ultrafinos de ganga) (Rubio e Rodriguez, 1992;
Valderrama et al., 1995; Rubio, 1996).

O condicionamento em alta intensidade (CAl) destaca-se como uma boa alternativa de
recuperar as fracOes finas e ultrafinas, em conjunto ou ndo com a coluna C3P (Valderrama e
Rubio, 1998). No CAI, ocorre o fendbmeno de adesdo das particulas finas entre si ou na
superficie das particulas maiores, devido a uma agitacdo intensa que favorece as colisdes
efetivas causando a agregacdo das particulas F-UF na superficie das maiores.

Outro processo empregado na recuperacdo de particulas ultrafinas é a flotagdo
extensora ou extender (EXT), onde 6leos ndo polares sao utilizados naturalmente ou na forma
de emulsdes em concentragdes da ordem de 20-100 gt juntamente com os coletores
tradicionais. A palavra extender refere-se ao fenbmeno de espalhamento do 6leo sobre
superficie das particulas hidrofébicas causando um aumento significativo na hidrofobicidade
das mesmas, promovendo a interacdo por forcas hidrofébicas entre as particulas que ja
possuem coletores (hidrofobicas) e o dleo (a gota) que se “espalha” sobre a superficie da
particula aumentando ainda mais a hidrofobicidade. As mesmas podem, sob turbuléncia, se
aglomerar formando um agregado com melhor tamanho para flotagdo (Rubio et al, 2003;
Rubio et al., 2004).

Este trabalho teve como objetivo contribuir para o desenvolvimento de uma rota
tecnoldgica para o beneficiamento de minério de fosfato oriundo da Mina Sofia-Chile. Os
objetivos especificos incluem a caracterizacdo do minério; a avaliacdo do efeito da
granulometria na flotagdo (convencional ou de coluna), em escala de laboratorio, utilizando
técnicas de recuperacdo de finos (CAI, EXT), visando a obtencdo de concentrados de fosfato
contendo teores superiores & 35 % de P,Os, livre de impurezas; e analisar a presenca de

arsénio em relagdo a sua forma-associagéo e sua distribuicdo na flotacao deste minério.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Fosforo, rochas fosfaticas e minérios de fosfato

O faésforo é o décimo elemento mais comum na natureza, sendo indispensavel a vida,
pois entra na composic¢do do nucleo das células de todos os seres vivos, iniciando seu ciclo
nos fosfatos naturais, passa para o solo por solubilizacéo, é absorvido pelas plantas, entra na
vida animal pela alimentacdo dos herbivoros e onivoros, havendo forte decaimento no seu
retorno normal ao solo (Loureiro et al., 2008). O fosforo ndo é substituido por nenhum outro
elemento, considerado um dos trés macronutrientes, juntamente com 0 nitrogénio e o
potéssio, € um elemento fundamental no processo de conversdo da energia solar em alimento,
fibra e 6leo de plantas (Barros et al., 2001; POTAFOS, 2010).

Os minérios de fosfato sdo rochas naturais que se formam em ambientes geoldgicos
variados, sendo os mais comuns os fosfatos de célcio do grupo da apatita. Quando em
quantidade e concentracdo suficientes, formam depositos de valor econémico que podem ser
utilizados diretamente, ou apds beneficiamento, na manufatura de produtos comerciais, como,
por exemplo, na agricultura, como fertilizante (Loureiro et al., 2008). O teor de fosforo é
medido sob a forma de P,0s (pentdxido de difésforo) contido, ou em BPL (Bone Phosphate
Lime) que exprime o P em termos de fosfato tricalcico — Ca3(PQOy),, isto é, 1 % de P,0s =
2,185 % de BPL. A Figura 1 apresenta as diversas aplica¢6es do fosforo.

4% 2% 1%

u Fertilizantes fosfatados

® Alimentacgoanimal
Detergentes

¥ Tratamento de dgua/

Produtos farmacéuticos
H Bebidas/Alimentos

Figura 1. Diversos usos e aplicacdes do fosforo. Fonte: Gomes, 2006.

Toda a demanda mundial de fosforo é proveniente da mineracdo, beneficiamento e
processamento quimico dos materiais de origem natural. (Sis e Chander, 2003; Lopes et al.,
2004). A rocha fosfatica estd contida nos depdsitos de origens sedimentares (em torno de
85 % da oferta mundial), igneas (proximo de 15 %) e biogenéticas. Os depdsitos sedimentares

e os depdsitos de origem ignea sdo 0s mais importantes do ponto de vista econdmico. Ja os
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depdsitos biogenéticos sdo concentracdes organicas nitrogenadas, originadas pelos dejetos de
aves, e se constitui de menor importancia econdémica (Souza e Fonseca, 2010).

As reservas mundiais de rochas fosfaticas sd@o de aproximadamente 50 bilhdes de
toneladas, concentradas, principalmente, no Marrocos (21 bilhdes de toneladas, representando
42,3 %), na China (13 bilhdes de toneladas, representando 26 %) e nos Estados Unidos (3,4
bilhGes de toneladas, representando 7 %), que totalizam 75 % das reservas mundiais. O
percentual restante estd principalmente distribuido entre a Replblica da Africa do Sul,
Jordania, Australia, Tunisia, Russia, Siria, Egito e Brasil (DNPM, 2008).

A crescente necessidade mundial de producgéo de alimentos garante o crescimento de
longo prazo na demanda mundial de rocha fosfatica, devido a exigéncia do crescente emprego
de fertilizantes na agricultura. Dentro deste contexto, os Estados Unidos € o maior produtor e
consumidor de fosfato mundial e o lider na producéo de fertilizantes e das exportacées (Sis e
Chander, 2003).

O banco de dados internacional denominado Webmineral descreve 370 minerais com
teores de fosforo acima de 10 %, e apresenta simultaneamente suas férmulas quimicas, teor e
peso molecular. A grande maioria possui apenas significado cientifico e mineralogico e
somente os do grupo da apatita constituem minerais de minério (Loureiro et al., 2008).

Os minerais de fosfato que ocorrem no ambiente primério incluem:

e Fluorapatita (Caio(POs)sF2), encontrada, principalmente, em rochas igneas e ambientes
metamorficos, como em carbonatitos e mica-piroxenitos.

e Hidroxiapatita (Caio(PO4)s(OH),), encontrada, principalmente, em ambientes igneos e
metamorficos, mas também em depdsitos biogénicos, como em depdsitos de fosseis.

e Carbonato-hidroxiapatita (Caio(PO4, CO3)s(OH),), encontrada principalmente em ilhas
e cavernas, como parte de excrementos (guano) de aves e morcegos.

e Francolita (Caig.xyNayMgy(PO4)s-2(CO3),Fo4,F2). Este complexo de carbonato,
substituindo apatita, é encontrado apenas em ambientes marinhos, e, em muito menor
quantidade, em depositos intemperizados, como carbonatitos.

e Dalita (3Cas(PO4),-CaCOs). Esta estrutura de fosfato € encontrada nos sedimentos
marinhos.

e Colofana (3Ca3(PQ,),-nCa(COs, F,, O)-xH,0). Este tipo de mineral de fosfato é tipico
de sedimentos marinhos.

A capacidade de anions substitufrem o fosfato da apatita néo se restringe a F, CO3? e

OH’, que sdo encontrados nas diferentes variantes de apatita. Silicato, vanadato, aluminato,
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titanato e arsenato podem também ocorrer na estrutura quimica no lugar de parte do fosfato.
Da mesma forma o célcio, pode ser substituido em parte por urénio, lantanideos terras raras
ou certos tracos de outros metais como cadmio, zinco, bario, magnésio e estroncio. Em alguns
casos ocorre cloro no lugar de parte do flior (Abouzeid, 2008). Assim, a apatita pode ser
representada pela formula geral M1o(X0O4)sZ, (Santana, 2007), onde,

M: cation alcalino = Ca, Pb, Sr, elementos terras raras (ETR), Na, Ba, Mg, Mn, Zn, Ag, ...

X: &nion trivalente =P, Si, S, C, As, V, ...

Z: anion monovalente = F, Cl, OH, ...

2.1.1 A presenca de arsénio em minérios de fosfato

O arsénio é o vigésimo elemento mais abundante na crosta terrestre, o décimo quarto
na dgua do mar e o décimo segundo no corpo humano. Este elemento é utilizado em vérias
areas como medicina, agricultura, inddstria e metalurgia, embora apresente um efeito toxico
que depende, principalmente, da sua forma quimica (Anderson et al., 1986). O arsénio ocorre
naturalmente em, aproximadamente, 200 diferentes formas minerais, das quais 60 % séo
arseniatos, 20 % sulfetos e sulfosssais e 0s 20 % restantes incluem arsenitos, 6xidos, silicatos
e arsénio elementar (As). Apenas algumas destas formas s@o encontradas em quantidades
significantes (Mandal e Suzuki, 2002). Este elemento é cristalino sendo sua concentracdo
média nas rochas igneas e sedimentares de, aproximadamente, 2 g.t"*. As concentraces mais
elevadas sdo encontradas em sedimentos argilosos e fosforitas. Depdsitos de ferro, ligas de
ferro sedimentar e nddulos de manganés séo ricos em arsénio (Mandal e Suzuki, 2002).

Diversos tipos de depdsitos metaliferos apresentam arsénio, podendo este estar co-
precipitado com hidréxidos e sulfetos de ferro em rochas sedimentares, principalmente, na
arsenopirita, pirita, galena e calcopirita e menos comum em esfarelita (Mandal e Suzuki,
2002).

A andlise estatistica de seixos de fosfatos comerciais na Florida indicou uma
correlacdo linear inversa entre arsénio e fosforo e uma correlagcdo linear direta entre
arsénio e oOxido de ferro na rocha. Isto sugere que a maioria do arsénio ocorre
como ions adsorvidos sobre o 0xido de ferro coloidal e ndo como uma substituicdo para o
fosforo (Stow, 1969). Hill, Marshall e Jacob (1932) relataram médias de 63 g.t* de As em
fosfato de Montana e 22 g.t* de As em seixos do solo na Flérida. Sheldon (1963) detectou

arsénio em abundancia de 200 g.t* em minério de Wyoming.
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A maioria dos pesquisadores assumiram que 0 arsénio estid presente como o ion
arseniato para substituicdo de fosfato em fluorapatita e ser dependente do contetido de fosfato
(McConnell, 1938; Krauskopf, 1955). Entretanto, Gulbrandsen (1966) acredita que o
enriquecimento de arsénio de fosfatos ocidental ¢ dependente do conteudo de matéria
organica na rocha.

Um estudo realizado com minério de fosfato do Grupo Hawthorn, na Florida, mostrou
que o conteudo de arsénio estava principalmente concentrado em pirita (Lazareva e Pichler,
2006).

A instrugdo normativa N° 27 (Anexo A), de 05 de junho de 2006, estipula o limite
maximo de arsénio admitido em fertilizantes minerais que contenham o nutriente fésforo no
Brasil. Este valor esta associado ao conteddo de P,0s, sendo permitido aos fertilizantes

minerais simples 2 g.t™* de arsénio para cada ponto percentual de P,0s (10* g.t™).

2.2 O processo de flotagdo no tratamento de minérios

A flotacdo é um processo fisico-quimico de separacdo de particulas (ou agregados) de
uma suspensdo pela adesdo destas as bolhas de ar. As unidades bolhas-particulas formadas
apresentam uma densidade aparente menor que a do meio aquoso e ascendem (flotam) até a
superficie de um reator (célula de flotacdo) ou interface liquido-ar, onde sdo removidas.
Atualmente, a flotacdo é o processo mais importante na recuperacdo e/ou concentracdo de
minerais, aplicado a diferentes sistemas tais como (Rubio et al. 2002):

e Minérios sulfetados: Cu, Pb, Zn, Mo, Fe, Ni;

e Oxi-Minerais: Oxidos de Mn, Nb, Mn, Cr, Ti, Fe, Al, Si, argilas, etc;

e Minerais semisollveis (ndo metalicos, industriais): Fosfatos, CaF, (fluorita), CaWO,
(schelita), Magnesita (MgSQ,), Barita (BaSQO,), Calcita (CaCOs3);

e Metais nativos: Au, Ag, Hg;

e Carvdo metallrgico;

e Sais soluveis: KCI, NaCl;

e Beneficiamento (adequacdo) de matérias primas, como remocdo de impurezas em
feldspatos, caulim, argilas para ceramicos, tintas entre outros;

e Outros: lodo, acido borico.

No cenario mineral brasileiro, a flotacdo é responsavel pelo beneficiamento de

minerios de ferro, fosfato, grafita, magnesita, talco, sulfetos de cobre, sulfetos de chumbo-
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zinco, Oxidos de zinco, niquel, ouro, nidbio, fluorita, carvao, feldspato, silvita e residuo
hidrometaldrgico contendo prata (Araujo e Peres, 1995).

De Witt (1940) descreveu que o processo de concentracdo de minerais por flotacao
envolve os seguintes passos: (a) 0 minério é cominuido até o estagio onde o mineral de valor
possa ser substancialmente separado do material de ganga; (b) o minério cominuido é mantido
em suspensdo em 4gua e sdo adicionados reagentes quimicos que com agitacdo e injecdo de
bolhas de ar promovem a adeséo bolhas-particulas; (c) as bolhas ascendem a superficie e séo
coletadas pelo topo da célula de flotacéo.

Industrialmente o processo de flotacdo ocorre ap6s o minério ser condicionado em
tanques agitados onde sdo adicionados os reagentes (coletores/hidrofobizantes, coagulantes,
floculantes, espumantes e modificadores de carga) necessarios para promover a seletividade
do processo. A flotacdo € realizada de forma continua em reatores estruturados em circuitos,
0s quais geram fluxogramas com etapas de reciclo dos produtos flotado e néo flotado.

As células de flotacéo se dividem basicamente em dois tipos, mecénicas e colunas. As
células mecanicas convencionais consistem de uma camara de flotagdo com um sistema
impeller-edutor (associado a um estator) de alta velocidade de rotacéo, que cisalha o ar auto
aspirado formando bolhas com diametro entre 400 e 2000 um. A relacdo volumétrica
gas/agua (hold up) pode ser incrementada pela injecdo de um volume maior de ar. As
principais caracteristicas desse tipo de célula sdo o regime hidrodindmico turbulento, a alta
cinética de flotacdo (resultando no curto tempo de retencdo) e a elevada razdo gas/liquido. Ja
as colunas de flotacdo possuem uma alta relacdo altura/diametro, ndo possuem pecas moéveis e
a geracdo de bolhas € realizada através de borbulhadores situados em sua base. Possuem um
regime hidrodindmico pouco turbulento e sdo utilizadas, principalmente, para obter
concentrados com altos teores.

A taxa de flotacdo das particulas depende da composicdo mineralgica do minério
(alimentacdo), densidade da polpa, tamanho da particula, grau de turbuléncia na célula,
parametros fisicos e fisico-quimicos, complexidade do fluxograma (tipo de células,
remoagem, entre outros).

Os principais mecanismos de flotagdo tém sido descritos por diversos autores (Sastry,
1978; King, 1982; Ek, 1992;) que demonstram que a flotacdo € determinada pelos
subprocessos de colisdo bolha-particula, adesdo e permanéncia. Schuhmann (1942) ao estudar
a cinética de flotacdo relacionou a taxa de flotacdo em funcéo da probabilidade de colis&o,

probabilidade de adesdo e um fator de estabilidade do flotado. Posteriormente, um modelo
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probabilistico, microcinético, desta tecnologia pode ser apresentado pela probabilidade de
flotacdo, que é funcdo da colisdo/adesdo entre bolha-particula, permanéncia (resisténcia) da
unidade bolha-particula e remocéao do produto flotado, de acordo com seguinte equacao (EK,
1992):

Pf = Pc.Pa.Pp.Pr (Eq. 1)

onde, Pf € a probabilidade de flotacdo, Pc é a probabilidade de colisdo, Pa € a probabilidade
de adesdo Pp é a probabilidade de permanéncia (resisténcia) e Pr é a probabilidade de
remocao ou coleta (do produto flotado).

A probabilidade de colisdio é um subprocesso ndo seletivo, tanto particulas
hidrofobicas quanto hidrofilicas ttm a mesma probabilidade de colisdo (Sastry, 1978). Yoon e
Luttrell (1989) descrevem a probabilidade de colisdo entre uma bolha de ar e uma particula
(Pc) como sendo diretamente proporcional ao quadrado do didmetro da particula (dp) e

inversamente proporcional ao quadrado do diametro da bolha (dp):

d
Pa—* (Eq. 2)

c d 2

Para se obter uma boa recuperacdo no processo de flotacdo deve se ter uma
distribuicdo de tamanho de bolhas adequadas com o tamanho das particulas. Isto normalmente
ndo ocorre nas condicdes atuais de flotacdo em usinas de tratamento de minérios e, por isso, a
recuperacdo das particulas minerais F e UF é normalmente baixa (Rubio et al. 2003). A
adesdo bolha-particula é a etapa (microprocesso) mais importante da flotacdo e depende de
uma série de caracteristicas do sistema de flotacdo, incluindo tamanho de bolha, tamanho de
particula, propriedades superficiais da fase dispersa, temperatura, propriedades fisico-
quimicas da fase continua e condic¢Ges hidrodinamicas. A adeséo bolha particula envolve o
adensamento laminar interferindo no filme liquido (Sastry, 1978). Este fenbmeno ocorre
somente se a forca de interacdo resultante entre a superficie e a bolha de ar € de carater
atrativo, condicdo que é determinada pela hidrofobicidade da superficie. No entanto, além
desse critério puramente termodinamico, existe uma condicdo de ordem cinética (fatores

hidrodindmicos) para que ocorra a adesdo, o contato bolha-particula deve ter tempo suficiente
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para que ocorra a inducéo, o adensamento do filme liquido e sua ruptura e o deslocamento do
filme liquido até o ponto de equilibrio, como mostrado na Figura 2.

0 10-150 pm

Particula o

600-3000 um

(b)
(A

Filme
liquido

Bolha

(@)

(©
Figura 2. Fendmeno de captura bolha-particula. (a) aproximacao bolha-particula; (b) coliséo

bolha-particula; (c) inducéo — tempo de adelgacamento do filme liquido; (d) ruptura do filme
liquido e formacao de um &ngulo de contato. Fonte: Tabosa, 2007.

A probabilidade de permanéncia (resisténcia) inclui os subprocessos que seguem a
captura, ou seja, os de ascensdo das unidades bolha-particula e sua recuperacdo como produto
flotado. Esse fator depende, portanto dos parametros termodindmicos (hidrofobicidade),
hidrodinamicos (turbuléncia, friccdo, velocidade de ascensdo, densidade das particulas e
aceleracdo das unidades bolhas-particulas) e fisicos, que seriam o teor do material a ser
flotado, didmetro das particulas, diametro das bolhas, viscosidade e densidade da polpa.

A probabilidade de remocéo das unidades bolha-particula esta relacionada com a
capacidade de transferéncia dessas unidades ao produto flotado via coleta mecéanica e
(principalmente nas colunas de flotagdo) com a probabilidade de drenagem da espuma. A
drenagem da espuma depende da estrutura da espuma (tipo de espumante), concentracdo de
solidos (razdo agua/solidos), diametro das particulas de ganga e largura dos canais de
drenagem. Este fator é controlado por parametros termodinamicos (hidrofobicidade - angulo
de contato, @), pelos diametros das particulas e bolhas e por pardmetros fisicos, como a
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viscosidade-rigidez (proporcdo de sélidos) da espuma e a agdo mecanica do raspador de

espuma.
2.2.1 O processo de flotacdo no beneficiamento de minérios de fosfato

A rocha fosfatica requer processamento para adequar o conteudo de minerais
associados (impurezas) incluindo o quartzo, chert, argila, feldspato, mica, calcita e dolomita.
Na industria de fertilizantes € necessario que os minérios de fosfato tenham teor de P,Os
maior que 30 %, uma razdo CaO/P,0Os menor do que 1,6 (valores superiores ocasionam um
maior consumo de 4cido na fabricacdo de fertilizantes a partir de rocha fosfatica), e um teor
de MgO inferior a 1 %. No caso em que os minérios de fosfato ndo preencham estes critérios,
€ necessario remover suas impurezas por alguns meios de beneficiamento. O beneficiamento
de minérios de fosfato por flotacdo tem sido importante desde 1920, quando foi possivel
recuperar as particulas de apatita. Outros métodos aplicados na industria como a calcinacéo,
lixiviacdo acida e separacdo magnética tém certas limitacbes e desvantagens quando
comparados com a flotacédo (Sis e Chander, 2003).

Devido a grande quantidade de substituicdes, a composi¢do quimica das apatitas e,
portanto, suas propriedades de superficie variam muito de um minério para outro. Minerais
semi-solUveis como a apatita, fluorita, calcita, scheelita, magnesita e barita sdo hidrofilicos, e
a hidrofobizacdo seletiva desses minerais com o uso de reagentes é determinante na eficiéncia
do processo de separacdo. A separacdo dos minerais semi-sollveis dos minerais de silicato e
Oxidos tem sido eficiente pelo processo de flotacdo. No entanto, a separacdo entre estes
minerais, como no caso da apatita e da calcita, apresenta dificuldades devido a similaridade
das propriedades quimicas superficiais dos minerais (Sis e Chander, 2003; Ledo et al., 2004).

O tipo de deposito de fosfato afeta fortemente o desempenho da flotacdo (Sis e
Chander, 2003). Diferentes tipos e estruturas de reagentes sdo usados na flotacdo de minérios
de fosfato como coletores, depressores e reagentes auxiliares na flotacdo direta e reversa
destes minérios (Sis e Chander, 2003).

O processo Crago Double Float, utilizado na Flérida, consiste na flotacdo da apatita
com &cido graxo (360-900 g.t™) e 6leo combustivel (450-1800 g.t*) em pH 9. O concentrado
desta etapa passa por uma escrubagem acida com acido sulfurico para remover os reagentes
da superficie do fosfato. Apos a lavagem, é realizada a flotagdo reversa da silica com amina

(45-90 g.t™*) em pH neutro. Um concentrado de flotaco tipico desse circuito contém em torno



29

de 18 — 25 % de P,0s na etapa rougher e 30 % na cleaner (Sis e Chander, 2003).

J&, no Processo “Crago Reverso”, a silica € flotada primeiramente, com amina, sendo
0 concentrado desta etapa posteriormente submetido a flotacdo de apatita com &cido graxo e
0leo combustivel como coletor (Zhang et al., 1997). Os 0leos sdo utilizados como coletor
extender para diminuir o consumo dos coletores convencionais (EI-Shall et al., 2000).

Um processo de flotagdo reversa de impurezas de carbonato de metais alcalinos
terrosos, particularmente dolomita e calcita, foi patenteado nos EUA sob o nome de Flotation
of phosphate ores containing dolomite. Este processo utiliza um sal de sodio de acido oléico
sulfonatado como coletor e o tripolifosfato de sédio como depressor do fosfato, com pH 5,5-
6, regulado com &cido sulfarico (Snow, 1982).

No caso da apatita proveniente de rochas igneas, como a grande maioria dos minérios
fosfaticos brasileiros, o processo de concentracdo pode ser feito a partir do uso de acidos
graxos e seus sabGes como coletor de apatita e da utilizacdo de amido de milho como
depressor dos minerais de ganga (Guimaraes e Peres, 2002; 2003; Barros, 2006).

A concentracdo de particulas finas e ultrafinas (< 44 um) de minério de fosfato iniciou
em 1984, na Ultrafértil (Cataldo/GO), onde foram observados varios problemas no circuito
que utilizava células mecénicas convencionais, inviabilizando a continuidade da sua
implantacdo. A utilizacdo de colunas de flotacdo, que proporciona adequada limpeza das
espumas em diferentes estagios de flotacdo, foi um avanco tecnolégico que possibilitou uma
melhor seletividade e, consequentemente, melhorou a qualidade do concentrado, 0 que nédo
era obtido em células mecanicas convencionais. Com o desenvolvimento das colunas obteve-
se seletividade e enriquecimento necessario exigido pelas especificacdes quimicas dos
concentrados apatiticos (Silva et al., 2002).

Dentro deste contexto, Tabosa (2007), Testa (2008) e Matiolo (2008) avaliaram a
recuperacdo de particulas finas e ultrafinas de minério de fosfato da BUNGE por flotagdo em
colunas. Tabosa (2007) avaliou, em escala de laboratorio, a flotacdo com recirculacéo parcial
de fracOes concentradas (flotadas) a alimentacdo da flotacdo primaria, denominada de
Flotacdo com Reciclo de Concentrado — FRC. O reciclo de concentrado possibilitou um
aumento de 7 % na recuperacdo metalurgica de apatita e de 1 % no teor de P,Os no
concentrado de flotagcdo. Foi observada também uma reducdo de aproximadamente 1 % no
teor de impurezas (SiO; e Fe,O3) no concentrado.

Testa (2008), estudou o efeito do CAIl (condicionamento em alta intensidade) em

escala laboratorial em coluna de flotagéo de 1 ”, e piloto (colunas de 4 ” ¢ 24 ” de didametro)
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na flotacdo de finos de minério de fosfato. Os melhores resultados, com ganhos aproximados
de 8 % na recuperacao de apatita, foram obtidos em laboratorio apds uma energia transferida
a polpa (pelo CAI) de 2,5 kWh.m™, com uma reducdo de aproximadamente 6 % no teor de
P,Os no concentrado. Foi observado também que o impelidor de fluxo radial apresentou
melhor rendimento que um impelidor de fluxo axial, provavelmente, em funcdo do maior
namero de colisdes efetivas. Nos estudos de validagdo em escala piloto, em coluna de flotagdo
(47 e 24 ” de diametro), a recuperacao de apatita aumentou, no minimo 2 %, com a adi¢ao do
regime de condicionamento turbulento, com valores de energia transferida a polpa acima de
0,23 kwWh.m™ de polpa, sem diminuir o teor de P,Os do concentrado.

Na mesma linha de pesquisa, Matiolo (2008), desenvolveu estudos fundamentais e de
flotacdo em coluna modificada de trés produtos (C3P) em escala de laboratério, com uma
coluna de 2,54 cm de didmetro e altura total de 2,2 m, e em escala piloto em uma coluna de
9 cm de didametro e 7,2 m de altura total. Estes estudos foram realizados de forma comparativa
com a coluna convencional reta (CCR), e os resultados mostraram que a coluna modificada

produz concentrados com maior teor de P,Os e menor contetdo de impurezas (Fe;O3 e SiO,).
2.2.2 Influéncia do tamanho de particulas na eficiéncia de flotacéo

Apesar de haver discordancias entre autores para a definicdo do tamanho de particulas,
Sivamohan e Forssberg (1985) classificaram o tamanho de particula do seguinte modo:
grossas (> 500 pum), intermediarias (< 500 pm), finas (< 100 um), muito finas (< 20 pm),
ultrafinas (< 5 um), colodides (< 1 um) e super coldides (< 0,2 um). Segundo estes mesmos
autores, lamas sdo constituidas por particulas ultrafinas, coldides e super coldides.

Os termos finos, ultrafinos (e lamas) sdo utilizados para designar uma fracdo
granulométrica que apresenta problemas de manuseio, separagédo transporte, etc. O tamanho a
partir do qual as particulas passam a ser consideradas finas, ultrafinas ou lamas varia em
funcdo do processo e das proprias caracteristicas do minério (Rosa, 1997).

Ja Somasundaran (1980) classificou estas particulas, com base em seu tamanho e
comportamento em meio aquoso, da seguinte forma:

¢ finos - particulas que ndo sdo facilmente separaveis por processos gravitacionais e cujo

tamanho médio esta compreendido entre 10 um e 100 pum;



31

e ultrafinos - particulas que ndo sdo facilmente separadas por processos nao
gravitacionais convencionais, inclusive a flotacdo, e cujo tamanho médio estd compreendido
entre | pm e 10 pm;

e colbides - particulas cujo tamanho médio ¢ inferior a 1 um;

e lamas - mistura de coldides e ultrafinos naturais e aqueles gerados em processos de
cominuicao e que apresentam caracteristicas de sedimentacgdo lenta.

As particulas finas (F: 13-40 um) e ultrafinas (UF < 13 um) de minério sempre
representaram um problema para a inddstria mineral, no processo de concentracdo por
flotagdo. As particulas com granulometria entre 10 um e 100 pm geralmente apresentam as
melhores recuperages, variando esse tamanho 6timo para diferentes sistemas minerais, por
exemplo, 6-70 um para galena, 8-90 um para esfarelita, 15-60 um para calcopirita e 20-150
um para pirita (Subrahmanyam e Forssberg, 1990). Essa faixa de tamanho depende também
da escala de operacdo, concentragdo de reagentes, hidrodindmica do sistema, tamanho e
distribuicdo de tamanho e tempo de residéncia. Os principais problemas e caracteristicas
observadas na flotacdo de particulas finas e ultrafinas (F-UF) sdo (Pease et al., 2006):

e Particulas F-UF possuem uma alta area superficial por unidade de massa, acarretando
em um maior consumo de reagentes, além de apresentar uma baixa seletividade na adsor¢édo
dos reagentes. Esta alta area superficial também pode levar a formacdo de espumas mais
resistentes (estaveis) tornando mais dificil as etapas de espessamento e filtragem;

e Estas particulas possuem baixo momentum (energia de colisdo), o que facilita o arraste
hidrodindmico pelas linhas de fluxo de agua, e leva a menor energia de colisdo com as bolhas
de ar, ocasionando baixa probabilidade de colisdo e dificuldade em superar a barreira
energética entre particula e bolha;

e Estas fragbes sdo mais passiveis ao fenémeno de slime coating (recobrimento por
lamas), devido a sua alta area superficial, tornando-as assim mais reativas; ou ao seu baixo
momentum, diminuindo a limpeza superficial pelo mecanismo de atricdo com outras
particulas;

e As particulas F-UF reagem muito mais do que as grossas com ions em solucéo
presentes na agua de processo, em funcdo da maior energia livre superficial. Também
apresentam problemas de adsorcdo ndo especifica de reagentes, alta hidratagdo, rapida reacéo

superficial, aumento da solubilidade;
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e A cinética de flotacdo para as fracdes F-UF é menor. Essas fracbes podem flotar com
bolhas grandes, porém o uso de bolhas pequenas, cujos tempos de residéncia sdo maiores,
aumenta a cinética de flotacdo e, portanto, a adesdo efetiva.

A elevada energia superficial das particulas finas é devido, principalmente, a
imperfeicdes durante a cristalizacdo, aumento das fendas e deslocamento de bordas na
superficie da particula, assim como a presenca de outros sitios superficiais de alta energia
(Rosa, 1997).

Tanto as particulas grossas quanto as particulas muito finas apresentam uma baixa
eficiéncia de flotacdo, enquanto que particulas de tamanhos intermediarios apresentam uma
otima eficiéncia de flotacdo. Esse fendbmeno é devido a problemas de captura de particulas
(finas) por bolhas e da menor capacidade de carregamento (lifting-power) pelas bolhas das
maiores (grossas), além de apresentarem liberacdo insuficiente (mistos com baixo grau de
hidrofobicidade).

Esse efeito do tamanho de particulas tem sido investigado experimentalmente atraves
dos parametros de cinética de flotacdo (k) e medidas de eficiéncia de cole¢do (Ec). Os estudos
experimentais relativos ao efeito do tamanho de particula na cinética de flotacdo tém
apresentado resultados contraditérios, porém indicam uma diminui¢do na cinética de flotacao
guando ocorre o decréscimo do tamanho de particula (Dobby, 1984; Rodrigues, 2004).

A Figura 3 mostra a influéncia do tamanho de particulas na recuperacdo metallrgica
no processo de flotacdo. Esse comportamento ocorre em todos os sistemas minerais ja
relatados por diversos estudos (Matiolo, 2005; Capponi 2005; Pease et al, 2006; Tabosa,
2007).
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Figura 3. Efeito do didmetro da particula na recuperacdo ou cinética de flotacdo. Fonte:
Capponi, 2005.
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2.2.3 Alternativas para a recuperagao de particulas finas e ultrafinas (F-UF)

As particulas minerais finas estdo presentes na maioria dos minérios devido a
intempéries e a decomposicao de componentes rochosos. Subseqiientemente, ocorre a geracao
de finos secundarios nos processos de transporte e cominuicdo. A geracao de finos primarios é
mais comum para minérios ndo metalicos e minerais oxidados, bem como alguns minérios
macicos sulfetados com alteracdo na génese. A natureza dos finos depende das caracteristicas
fisicas do préprio minério (Rosa, 1997).

A geragdo de finos secundarios é normalmente mais associada ao requerimento de
moagem e ao desempenho da classificacdo, do que as caracteristicas fisicas do minério
(Gltimo estagio do processo de fragmentacdo). Nesse estagio as particulas sdo reduzidas, pela
combinacdo de impacto, compressdo, abrasdo e atrito, a um tamanho adequado a liberacédo do
material. Cada minério tem uma granulometria ideal para ser moido, dependendo de muitos
fatores incluindo a distribuicdo do mineral de valor na ganga e o processo de separagao que
vai ser utilizado. A submoagem do minério resulta num produto grosso com liberacdo parcial
do mineral de valor, inviabilizando o processo de concentracdo. A sobremoagem também nao
é desejada, pois ela reduz o tamanho das particulas, desnecessariamente, 0 que acarretara
maior consumo de energia e perdas no processo de concentracdo. A producdo de finos
secundarios € mais comum no processamento de minérios macicos ou Semi-macicos
sulfetados onde uma moagem muito fina é requerida para alcancar a liberacdo do mineral de
valor. Finos secundarios também podem ser gerados em usinas de beneficiamento quando a
classificacdo no circuito de moagem ndo é eficiente. Normalmente, os minerais pesados
acumulam-se na carga circulante do circuito de moagem, submetendo-se a uma moagem
maior do que aquela requerida para sua liberacéo.

Quando um minério é submetido a um processo de cominuicdo para liberacdo dos
minerais de valor, o produto final € caracterizado por uma determinada distribuicéo

granulométrica, que pode ser representada pela equacdo de Gaudin/Schuhman (Eq. 3):

x (24
Y =100- (X—] (Eq. 3)

m
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onde, Y € a percentagem acumulada de material menor que o tamanho X, Xm é o tamanho
maximo teorico da distribuicdo e o € 0 modulo da distribuicdo. Neste caso, quanto menor o
valor de a. maior a proporcao de finos no material analisado.

As técnicas emergentes existentes para 0 aumento da recuperacgdo de particulas F e UF
séo baseadas em novos conceitos de diminui¢do da geracdo (em planta) de finos e ultrafinos,
da otimizacdo da captura de particulas por bolhas. Para aumentar a probabilidade de coliséo
bolha-particula, normalmente, é efetuado o aumento da distribuicdo de tamanho de bolhas
médias (100-600 pum) ou pequenas (< 100 um) na célula de flotagdo agregacdo das particulas
através de reagentes (Song et al., 2001; Rubio et al., 2003). Dentre as principais técnicas
pode-se destacar a flotagdo com o uso de bolhas com tamanhos intermediarios, floculacao
seletiva, floculagdo por cisalhamento, flotacdo extensora, flotacdo transportadora ou auto-

transportadora e condicionamento em alta intensidade.

2.2.3.1 Flotacdo com o uso de bolhas com tamanhos intermediarios (Bl)

Utilizar bolhas mais finas que as geradas nos equipamentos de flotacdo convencionais
¢ uma das alternativas para recuperar as particulas F-UF. As bolhas geradas nas células
convencionais, dependendo da tenséo superficial liquido/ar, variam de didametro no intervalo
de 600-2000 um, podendo ser um pouco menores em colunas, e ndo sdo eficientes na coleta
das fracdes F-UF. As alternativas neste sentido tém por meta ampliar a distribuicdo de
tamanho das bolhas gerando fragfes com bolhas com diametros entre 300-600 um ou
menores (Rodrigues e Rubio, 2003). Os fundamentos de apoio a esta alternativa sdo baseados
no aumento da probabilidade de colisdo e adesé@o entre particulas e bolhas pequenas. Esta
técnica também visa aumentar o valor do fluxo superficial de bolhas (Sh), ou taxa de area
superficial de bolhas por &rea de se¢do de equipamento.

Rodrigues (2004) relatou a importancia do tamanho de bolhas nos processos de
flotagdo, como sendo uma das varidveis fisicas de maior impacto na flotacdo, afetando,
principalmente, a eficiéncia de captura de particulas pelas bolhas e o hold up (relacdo
gas/liquido) de ar.

Assim, uma ampla distribuicdo de bolhas na flotacdo é mais apropriada para uma
maior recuperacdo das particulas finas, porém em células mecénicas existe uma grande
dificuldade em gerar bolhas com diametros pequenos. Na flotacdo em colunas existem

diferentes tipos de aeradores, e o sistema de geracdo de bolhas é bastante estudado, porém
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existem muitos problemas operacionais como entupimento nos aeradores internos e desgaste
nos externos, com a recirculagdo de polpa (Takata, 2006).

As bolhas podem ser classificadas segundo seu didmetro em microbolhas, bolhas
intermedidrias e bolhas grandes, sendo estas Ultimas normalmente geradas nos equipamentos
de flotagéo.

As microbolhas possuem uma distribuicdo de diametro entre 30-100 um e sdo geradas
através da despressurizacdo de dgua saturada, em um vaso saturador onde a dgua € saturada
em ar a uma pressdo de 3 a 6 kgf.cm™. Também existe um tipo especifico de bomba
multifasica que gera microbolhas através da cavitagdo no seu rotor. Outro método é conhecido
como eletroflotacdo onde as bolhas (H, e O,) menores que 30 um sdo geradas pela eletrolise
de solugbes aquosas salinas diluidas (Testa, 2008).

A utilizacdo de bolhas de ar dissolvido na flotacdo ja é utilizada e bastante conhecida
para tratamento de agua (Sastry, 1979). Rodrigues e Rubio (2007) fizeram um levantamento
do potencial da utilizacdo da flotacdo por ar dissolvido (FAD) na industria mineral. A técnica
é utilizada em separacgdo solido-liquido, remocéo de ions em aguas de processo, tratamento de
drenagens acidas de mina, entre outros.

A geracdo de bolhas intermediérias, ou seja, com tamanhos médios entre 100-600 um,
é possivel através da aeracdo de solugdes contendo concentracGes baixas de espumantes
(tensoativos). Um exemplo deste sistema é o gerador de bolhas da coluna Microcel™ . Esta
coluna utiliza dispersdes de bolhas com 100 a 400 um de diametro geradas por spargers
Microcel™, que consiste de um misturador estatico e uma bomba centrifuga. Parte da
corrente dos rejeitos é recirculada da base da coluna e introduzida no misturador estético,
onde o gas injetado e a polpa sdo misturados em condicdes altamente cisalhantes, resultando
na dispersdo das bolhas. Em seguida, a mistura ar-bolha-particula é introduzida proximo a
base da coluna. O tamanho de bolhas é controlado pela velocidade do fluxo atraves do
sparger, vazao de ar e concentracdo de tensoativo (Gebhardt et al., 1994).

Outro sistema importante nesta area € a célula Jameson, na qual ocorre a passagem
forcada de um liquido por constri¢do tipo venturi ou orificio com auto-aspiracéo de gas, e de
acordo com vérias publicacGes também gera uma alta proporcao de bolhas < 600 um (Clayton
et al., 1991; Rodrigues e Rubio, 2003). Estas células tém mostrado que com o uso destas
bolhas pequenas pode aumentar em 10-100 vezes a velocidade de coleta de particulas F-UF
(Finch, 1995; Mohanty e Honaker, 1999).
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No caso da flotagdo em coluna com tamanho de bolhas controlado, o objetivo é
aumentar as probabilidades de adesdo e estabilidade das unidades particula-bolha. Existem
colunas com controle de tamanho de bolhas através de sistemas auto-aspirados, placas,

venturi, injecao de tensoativos, entre outros.

2.2.3.2 Floculacéo seletiva

A agregacdo de particulas finas especificas, utilizando um reagente polimérico,
seguida por separacdo dos agregados via sedimentagéo, elutriacdo, peneiramento ou flotagédo
dos flocos é conhecida como floculacdo seletiva. (Baltar, 2004). Desde que sejam resistentes
o suficiente, estes flocos podem ainda ser limpos, melhorando a qualidade do concentrado
(Mathur et al., 2000).

Esta técnica € uma alternativa conhecida desde a década de 1960 e tem tido éxito
relativo em fung¢do de diversos problemas, entre os quais a falta de “seletividade”,
principalmente devido a presenca de particulas mistas. A aplicacdo industrial mais conhecida
é a floculacéo seletiva de minerais de ferro, ndo como uma operagédo de tratamento, mas como
operacdo unitaria auxiliar na flotagdo reversa da ganga (quartzo).

Existem diversos trabalhos (Rubio, et al., 1987, Behl et al., 1992, 1993; Ravishankar,
et al., 1995; Mathur et al., 1995, 1996, 2000) que investigaram este processo, porém, o
namero de aplicacGes industriais ainda sao restritas.

Uma aplicacdo massiva da floculagdo seletiva encontra-se na recuperacdo de
particulas minerais de ferro em associacdao com a flotacdo reversa, catidnica da ganga silicosa.
No Brasil, a floculacdo seletiva de minérios de ferro € hoje um processo estabelecido e
incorporado a escala industrial em varias plantas de beneficiamento (Rubio e Fuerstenau,
1979).

As principais barreiras para o incremento da aplicagdo comercial da floculagio
seletiva é consequéncia da transicdo ineficiente entre sistemas com particulas liberadas para
sistemas com particulas mistas, sistemas com particulas mistas sintéticas para sistemas
naturais, e escalonamento de estudos de bancada para escala real. Esta seletividade observada
é muitas vezes perdida em sistemas reais devido a um ou mais dos seguintes fatores:
heterocoagulacdo, interferéncia de ions dissolvidos, recobrimento por lamas, aprisionamento

fisico, heterofloculacéo e contaminagéo cruzada durante a moagem (Mathur et al., 2000).
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O principal problema na floculacéo seletiva é assegurar a seletividade na adsorcéo do
polimero. O mecanismo de adsorcdo de polimeros na interface mineral/solucdo ainda ndo é
um fendémeno suficientemente esclarecido. Claramente tém-se a necessidade de estudos de
aspectos fisico-quimicos relacionados aos tipos e preparo por gelatinizacdo das solucGes de
amido, uso de novos polimeros e otimizacdo de processos de separacdo solido/liquido
(Santos, 2010).

Outra aplicacdo em Tilden Iron Ore Mine, Michigan, EUA. O processo consiste de
dispersdo de particulas do minério, com tamanho inferior a 30 um, em faixa de pH 10-11
utilizando silicato de sédio e/ou fosfatos, floculacdo seletiva da hematita com amido de milho,
sedimentacdo e flotacdo reversa para separacao dos flocos de hematita da silica (Weissenborn
et al., 1994). Os floculantes mais comuns para minérios de ferro sdo o amido e
poliacrilamidas hidrolisadas.

Os estudos realizados por Rubio e Fuerstenau (1979), mostram que no sistema
sintético hematita/quartzo ocorre contaminacdo do quartzo ap6s moagem das misturas em
moinho de bolas. A separacdo da hematita do quartzo por floculagéo seletiva com amido de
milho é quase perfeita quando os dois minérios sao moidos separadamente, enquanto que a
eficiéncia da separacdo é bem menor quando os minérios sdo moidos juntos. Ja no sistema
real, com minério da Tilden Iron Ore Mine, a contaminacdo é manifestada na auséncia de
reagentes dispersantes no processo de moagem. Os autores ainda citam que o resultado de
maior interesse pratico é a contaminacdo sofrida apés moagem a diferentes densidades de
polpa, onde aparentemente existe uma razdo O6tima soélido/liqguido na moagem, sem
contaminacdo do quartzo pelo efeito da formacéo de pontos de contato sélido-sélido devido a
alta energia de colisdo entre as particulas (efeito smearing) na presenca de agentes
dispersantes como silicato de sodio e NaOH. Essa contaminagdo exige a necessidade do
estudo e uso de agentes dispersantes, lixiviantes ou quelantes, especificos em cada caso e cuja

aplicacdo deve ser cuidadosamente analisada (Costa, 1985).

2.2.3.3 Floculagéo por Cisalhamento (Shear Flocculation)

Floculacdo por cisalhamento é a agregacdo de particulas finas apds hidrofobizagéo
pela adsor¢do de reagentes em um regime convenientemente agitado, normalmente observado
em finas particulas suspensas em uma suspensao aquosa (Ozkan et al., 2006). Este processo €

baseado na agregacdo seletiva das particulas hidrofébicas em um sistema de alta turbuléncia
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(Valderrama e Rubio, 1998) com objetivo de formar agregados seletivos, tornando possivel a
concentracdo dos finos em conjunto com processos convencionais, tais como sedimentacdo ou
flotacdo (Rosa, 1997).

Koh e Warren (1981) definem que o objetivo de aplicar floculagdo por cisalhamento
em particulas ultrafinas é para aumentar o tamanho efetivo dessas particulas.

As caracteristicas do processo de floculagdo por cisalhamento podem ser
demonstradas pelos estudos de Fuerstenau et al., (1988, 1991). Nesses estudos, particulas
finas de hematita foram mantidas em suspensdo a pH 3, onde apresentaram uma carga
superficial positiva. Nestas condi¢Ges, uma velocidade de 1600 rpm, por 60 minutos, ndo foi
suficiente para obtencdo de agregados destas particulas. Porém, apds a adicdo de dodecil
sulfato de sédio (10 M), a hematita hidrofobizada e com carga superficial negativa, pode ser
agregada, no intervalo de agitacdo de 800-1600 rpm, sendo que para velocidade abaixo de 800
rpm, ndo foi observada uma formagéo significativa de agregados.

Warren (1975) estudou detalhadamente em um sistema scheelita e oleato de sodio, o
efeito de agitacdo turbulenta na formacao de agregados atraves de interac6es hidrofdbicas. Ele
criou o termo shear flocculation para distinguir o efeito de outros como: coagulacdo por
eletrdlitos ou floculacéo por polimeros.

Nos estudos de shear floculation de Warren (1982) com particulas de scheelita o autor
concluiu que:

e As particulas devem ser hidrofébicas para ocorrer a agregacao;

e Uma energia de colisdo minima é necessaria para iniciar o processo de agrega¢do, uma
vez que as particulas estdo carregadas e necessitam vencer uma barreira de energia de
repulsdo, para que ocorra o efeito hidrofébico;

e Os agregados formados sé@o mais resistentes do que aqueles obtidos nos processos de
coagulagdo ou floculagdo, cujas estruturas tendem a quebrar quando submetidos a altas
agitacoes (cisalhamento).

Dentro deste contexto, Lu e Dai (1988) sugerem que ha duas razdes para a interacao
hidrofobica entre particulas hidrofobizadas por reagentes. A primeira € o efeito da repeléncia
da 4gua que forca as particulas hidrofébicas a se agregarem, causada pela perturbacdo da
estrutura da agua nas vizinhancgas das particulas hidrofdbicas (efeito entrépico). A outra razdo
¢ a associacdo hidrofdébica das cadeias organicas dos coletores (hidrofobizantes/surfactantes)

adsorvidos entre as particulas.
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Grésberg e Mattson (1979) citam como exemplo de aplicacdo industrial de floculagéo
por cisalhamento o processo empregado na Mina Yxsoberg de scheelita situada na Suécia, em

que as particulas finas de minério séo recuperadas por flotacdo apds a agregacéo seletiva.

2.2.3.4 Flotacéo Extensora (Extender)

A flotacdo extensora ou extender utiliza 6leos ndo polares como tal ou na forma de
emulsdo em concentraces da ordem de 20-120 g.t* juntamente com os coletores
(hidrofobizantes) tradicionais para provocar uma agregacdo hidrofobica e com isso aumentar
a recuperacdo. Os 0leos (diesel, querosene entre outros) sdo utilizados em diversas plantas de
flotacdo, em sistemas de Cu e Cu/Mo (Gorodetskii et al, 1973; Bos e Quast, 2000; Capponi et
al. 2005), minério de ferro (Araujo et al., 2006), carvoes (Laskowski, 1992; Rubio, 1998) e na
flotacdo direta de minérios fosfaticos (EI-Shall et al, 2000; Sis e Chander, 2003). A flotagédo
de carvdo ilustra bem o beneficio do efeito hidrofobico pretendido com a adigdo de 6leos. Os
carvdes, em geral, correspondem a particulas com uma determinada hidrofobicidade natural,
devido a isso muitas dessas particulas flotam sem a utilizacdo de coletor e somente com
espumantes. Com a oxidacao parcial essa hidrofobicidade diminui e por isso € adicionado o
6leo (Laskowski, 1992; Rubio, 1998; Capponi et al., 2005) .

Os Oleos sao insollveis em agua, sendo assim, a dispersao deles para a superficie das
particulas é dada devido a agitacdo do sistema e a forma de adicdo. A emulsificacdo em agua
de coletores insoltveis (6leo combustivel, por exemplo) é muito importante devido a
emulsificacdo e a estabilidade das gotas de 6leo afetarem consideravelmente os resultados de
flotacdo. Aumentando a dispersdo do 6leo na dgua através da geracdo de goticulas de éleo (1-
5 um), aumenta a probabilidade de colisdes entre particulas e gotas, o que por sua vez,
aumenta a recuperacao (Sis de Chander, 2003).

Dmitreva et al. (1970) obteve um incremento de 5 % na recuperagédo de calcopirita
com a adicdo de Oleo diesel emulsificado. Capponi (2005) realizou um estudo com minério de
cobre e molibdénio mostrando um ganho de 4,6 % na recuperacdo real de cobre e 6 % na
recuperacdo metaltirgica de molibdénio utilizando 90 g.t™* de 6leo diesel emulsificado.

Os mecanismos reportados que ocorrem com a adi¢cdo de 6leo mostram que a interacéo
do 6leo com as particulas, ja hidrofobizadas pela adigdo de coletor, ocorre devido as forgas
hidrofobicas (Figura 4 (a) e Figura (b)) (Laskowsky, 1992; Capponi, 2005). Ap0Os ocorrer a

adesdo do 0leo nas particulas a gota se espalha pela superficie da particula aumentando sua
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hidrofobicidade. Este fendmeno de espalhamento é o que Ihe da o nome de extender a técnica
e tem o sentido de extensdo de uma pelicula superficial.

Outro mecanismo provavel citado por Capponi (2005) é o aumento do tamanho de
particulas via interacdo hidrofobica entre as préprias particulas (homoagregacdo), conforme

mostrado na Figura 4 (c).

Particulas Emulsao O/A Interacao gota/particula
Y [
00 ¢
ol ( I hd X J J - -
LY L -
® 9 )]
d
(a)
Espalhamento do dleo e Adesao

Bolhas de ar

formacao de lentes bolhas/gota/particula

L IO P

(b)

T
0" 00"

Figura 4. (a) Esquema da interacdo gota/particula, espalhamento do 6leo e formacdo de lente.
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(b) Esquema da adesdo bolha/gota/particula na flotagcdo extensora. (c) Esquema do fenbmeno

de agregacédo entre as particulas F-UF recobertas por um filme de 6leo. Fonte: Testa, 2008.

Como desvantagens da tecnica de flotacdo extensora sdo observadas o abatimento da
camada de espuma e possiveis dificuldades na filtragdo com a adicdo de dleo, além da
preocupacdo com a contaminacdo das aguas caso o 6leo ndo fique totalmente aderido nas

particulas e seja levado ao concentrado.

2.2.3.5 Flotagéo transportadora e auto-transportadora (Carrier flotation)

O processo de flotacdo transportadora (carrier flotation) consiste na aplicacéo pratica

do conceito de floculagdo por cisalhamento em conjunto com uma separacdo por flotacéo,
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onde as particulas com alta flotabilidade sdo utilizadas como carregadoras de particulas com
menor flotabilidade, como finos e ultrafinos.

Na pratica esta agregacdo pode ser induzida ou pode ocorrer em condi¢fes
hidrodinamicas favoraveis. No primeiro caso € necessario adicionar ao sistema particulas
hidrofébicas (carrier) e no segundo caso, a agregacdo é entre as particulas hidrofébicas
existentes no sistema, tal como ocorre na shear flocculation ou no CAL.

Quando a particula transportadora é da mesma espécie da particula carregada ocorre o
fendmeno de homoagregacao e a flotacdo é chamada auto-transportadora. Se as espécies sdo
diferentes ocorre uma heteroagregacdo e, posteriormente, uma flotacdo transportadora
(Matiolo, 2005).

A aplicacdo industrial que tem sido reportada consiste na purificacdo de caulim
(100 % abaixo de 3 um), através da flotacdo da espécie contaminante (anatasio abaixo de
1 pm) (Chia e Somasundaram, 1983). Esses finos de anatasio foram flotados com auxilio de
particulas transportadoras de calcita (abaixo de 44 um), sendo que o0s agregados
calcita/anatasio eram formados a partir da hidrofobizacdo destas espécies e da aplicacdo de
intensa agitacdo. Greene e Duke (1962), que ainda estudaram outros minerais como silica,
fluorita e cianita, concluiram que o mecanismo de agregacdo calcita/anatasio, deve-se
preferencial a adsorcao e forte ligacdo do oleato em calcita e anatéasio.

Nesta area, Rubio e Hoberg (1993) desenvolveram um processo especial de flotacdo
transportadora que utiliza particulas plasticas poliméricas como transportador. Esse processo €
baseado na adesdo seletiva de particulas minerais hidrofobicas na superficie de particulas de
polipropileno (com didmetros da ordem de 3,7 mm) hidrofobizadas previamente com um
tratamento com acido oleico. As particulas minerais aderidas sdo posteriormente separadas do
sistema por flotagdo (flutuacdo), aproveitando a baixa densidade das particulas
transportadoras (0,68 g.cm™). Apds, as particulas minerais séo extraidas de polipropileno por
um tratamento com agita¢do usando uma solucdo alcalina de NaOH (pH 12).

Atesok (2001) utilizou carvdo com baixo teor de cinzas como particulas
transportadoras (0,1-0,3 mm) para flotagdo de carvdo com maior teor de cinzas e de dificil
flotabilidade (particulas de 0,02 mm).

Tabosa (2007) utilizou as particulas com maior flotabilidade da polpa (primeiras a
serem flotadas) como as transportadoras no beneficiamento de minério de cobre, chamando

flotagdo com reciclo de concentrado (FRC), onde obteve um incremento de 17 % na
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recuperacdo metaltrgica quando comparado ao sistema sem recirculagdo, bem como um
aumento na cinética de flotacéo.

Os principais parametros que definem esse processo sdo a hidrofobicidade e
granulometria das particulas, a hidrodindmica do sistema e a relacdo de massas entre as
particulas minerais e as transportadoras. SeparacOes eficientes foram alcancadas para os
diferentes sistemas estudados (minerais de bornita, calcopirita, hematita, ouro, calcita,
fosfatos e fluorita) (Rosa, 1997).

As principais desvantagens do processo de flotacdo transportadora sdo a dificuldade na
separagdo do mineral do transportador (no caso de recuperacdo da espécie valiosa na forma de
ultrafinos), o preparo e recuperacdo das particulas transportadoras e o alto consumo de
reagentes. Como alternativa a estes problemas, o processo de flotacao transportadora autégena
ou auto-transportadora, desenvolvido por Hu em 1960, utiliza a mesma espécie mineral como
particula transportadora ao invés de usar uma espécie mineral de distinta composi¢cdo. Uma
das principais vantagens desse processo reside no fato de ndo ser necessario separar 0O
agregado flotado, uma vez que esse é formado por particulas de uma mesma espécie. Outra
vantagem, considerando que a particula transportadora é obtida por recirculacdo de
concentrado, é a melhor dispersdo e economia dos reagentes envolvidos no sistema. Nestes
estudos, a recuperacdo de particulas finas de wolframita (< 5 um) foi intensificada pela
formacdo de agregados contendo particulas maiores (25-35 um), com auxilio de reagentes
surfactantes e intensa agitacdo (Hu et al., 1988).

Fuerstenau et al. (1988, 1991), em estudo de flotagdo auto-transportadora de hematita,
concluiram que a adi¢do de particulas grossas deste mineral, em uma proporcao de 40 % em
peso, hidrofobizadas em um pré-condicionamento com dodecil sulfato de soédio, aumentou
tanto a recuperagdo como a seletividade do processo de flotagdo auto-transportadora de finos.

Subrahmanyam e Forssberg (1989), em estudos de flotacdo auto-transportadora de
galena, utilizaram particulas grossas (20-38 um) para intensificar a recuperacdo da fragcdo de
particulas menores que 5 um. Porém, quando usaram particulas grossas no intervalo de 38-53
pm, a turbidez da solugcdo aumentou e diminuiu com o tempo, de modo que em periodos
longos de agitacdo ocorreu a formacdo com posterior ruptura dos agregados. Tais flutuagdes
na turbidez da solucgéo foram explicadas pela variagdo na proporcéo de finos para grossos.

Assim, os processos como a floculacdo seletiva com polimeros, a flotacdo por
cisalhamento (shear flocculation), a flotagdo transportadora e auto-transportadora séo todos

exemplos do mesmo efeito de agregacéo das particulas. A hidrofobizacéo e a agregacdo sob
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uma intensa agitacao sdo os principais parametros envolvidos nestes processos (exceto para a
floculacéo seletiva), que se diferenciam, posteriormente, na forma de separacdo dos agregados
formados (Rosa, 1997).

2.2.3.6 Condicionamento em Alta Intensidade (CAI)

O conceito de floculacdo cisalhante foi estendido ao estagio de condicionamento antes
da flotacdo, onde a agregacdo das particulas hidrofobicas ocorre atraveés de condicdes
hidrodindmicas favoraveis, denominado condicionamento em alta intensidade (CAl).

O condicionamento normal da polpa, em sistemas agitados e por suficiente tempo de
contato, permite aos reagentes (coletores, ativadores, espumantes, etc.) reagirem com as
particulas minerais presentes no minério. O condicionamento em alta intensidade (CAl), por
outro lado, é baseado na necessidade de exceder essa transferéncia minima de energia, sob um
adequado aumento de turbuléncia ou do tempo de agitacdo, para que ocorra a agregacéo
seletiva induzida das particulas finas. O limite minimo de transferéncia de energia depende
das propriedades superficiais das particulas finas, dos reagentes utilizados e da hidrodindmica
do sistema (velocidade de agitacdo, numero de defletores, geometria das hélices impulsoras,
etc.) (Testa et al., 2009).

A energia transferida a polpa na etapa de condicionamento pode ser expressa em
termos de kWh.m™ de polpa, que representa o consumo de energia de um motor que emprega
determinada poténcia, durante um dado tempo, para agitar um determinado volume de polpa.
A poténcia empregada nesse motor é funcdo da velocidade de rotacdo, do didametro e forma
das hélices do impulsor, das propriedades da polpa e da geometria do tanque de
condicionamento (numero de defletores, etc.) (Engel et al., 1997; Valderrama e Rubio, 1997;
Valderrama, 1997; Rosa et al., 1998; Chen et al., 1999; Matiolo, 2006; Tabosa, 2007).

O aumento de recuperacéo através do CAI é atribuido por diferentes mecanismos, tais
como “limpeza” da superficie das particulas evitando fendmenos de slime coating, aumento
da difusdo e distribuicdo de reagentes na polpa condicionada, shear flocculation (agregagéo
hidrofobica) das particulas e incorporagcdo de microbolhas no condicionamento devido a
cavitacdo causada pelas pas do impelidor (Valderrama, 1997; Rosa, 1997; Testa, 2008).

Além de um ganho na recuperacdo o CAI também apresenta outros beneficios, tais
como, aumento da cinética de flotacdo (Brum et al., 1997, Valderrama e Rubio, 1998) e

melhor disperséo de reagentes resultando em uma economia na dosagem.
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Com o acréscimo de energia transferida para o condicionamento, as colisbes efetivas
sdo otimizadas causando a agregacdo das particulas F-UF, formando agregados maiores.
Quando as particulas finas sdo agregadas em particulas maiores de mesma composicao
mineraldgica é chamado homoagregacéo e ocorrera uma flotagdo autotransportadora (Figura
55.a). Se a agregacdo for de espécies minerais diferentes ocorrerd uma heteroagregacéo
seguida por uma flotagdo transportadora (Figura 5.b).
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Figura 5. (a) Esquema do fenbmeno de adesdo por homoagregacdo e flotagdo auto-
transportadora. (b) Esquema do fendmeno de adesdo por heteroagregacdo e flotacdo

transportadora.

Para que ocorra a agregacdo existe a influéncia de diversos fatores, tais como: o
tamanho das particulas, sua carga superficial, sua hidrofobicidade, o tempo que as particulas
em suspensdo sdo agitadas, a velocidade de agitacdo e a proporcdo de minerais de valor na
polpa (Koh e Warren, 1981). Outra variavel importante € a geometria do sistema (impelidor e
tanque) estudada por diversos autores. O reator deve operar em um regime turbulento
alcancado devido a uma alta rotagéo transmitida ao eixo pelo motor (Engel et al.,1997; Rosa,
1997; Valderrama et al., 2001; Negeri et al.2006).

Tanques e vasos cilindricos verticais com fundo plano ou arredondado sdo,
geralmente, os mais utilizados em sistemas mecanicos agitados. A adicdo de defletores
também auxilia no desempenho, da agitacdo no vaso. Porém, o uso excessivo de defletores
reduzem o fluxo de massa e localizam a mistura, resultando em um rendimento baixo
(Oldshue, 1983), sendo recomendado o uso de defletores com até 1/10 do diametro do tanque.
Neste sentido, Rosa (1997) estudou o condicionamento turbulento na flotacdo de minério

sulfetado de chumbo e zinco, onde aplicou 0 CAI na auséncia e presenca (2 e 4) de defletores,
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obtendo um ganho na recuperacdo da flotagdo com o aumento do numero de defletores
utilizados.

Os impelidores utilizados para sistemas com solidos e liquidos sdo divididos
basicamente em duas classes, axial e radial, dependendo do tipo de fluxo que ird provocar na

polpa, conforme mostrado na Figura 6.
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Figura 6. Esquema do fluxo provocado por impelidores do (a) tipo axial e do (b) tipo radial
(adaptado de Perry e Green, 1997).

Negeri et al.(2006) comparou o desempenho do CAI com um impelidor axial com um
radial na flotacdo de um sistema Cu-Pb-Zn. Os experimentos mostraram um incremento na
recuperacdo de Cu e Pb com o impelidor radial, enquanto 0 Zn manteve a mesma recuperacao
para os dois sistemas. Valderrama et al.(2001) comparou os tipos de impelidores na flotagao
de um minério de Cu-Au, e obteve uma melhor recuperacdo metaltrgica na flotacdo quando
utilizou os impelidores do tipo axial no CAI. Testa (2008) realizou ensaios comparativos com
impelidores de fluxo axial e radial e obteve melhor desempenho de recuperacdo de apatita em
todas as energias transferidas a polpa com o impelidor de fluxo radial (turbina Rushton de 6
aletas). Porém, em escala industrial é indispensavel o uso de impelidor que promova fluxo
axial na parte superior do agitador para que haja o bombeamento no reator (Testa et al.,
2009).
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3. EXPERIMENTAL

A parte experimental desta dissertacdo foi realizada no Laboratorio de Tecnologia
Mineral e Ambiental (LTM-DEMIN-UFRGS). Os estudos foram conduzidos utilizando duas
amostras de minério de fosfato fornecidas pela empresa Minera Formas (Mina Sofia - Chile).
Os procedimentos experimentais incluiram métodos para caracterizacdo e preparacdo do
mineério, assim como a sua concentracdo por flotacdo em coluna e em célula mecénica. Os
estudos de concentracdo foram direcionados para obtencdo de concentrados com

caracteristicas técnicas para industria de fertilizantes.

3.1 Materiais e reagentes

Foram utilizadas duas amostras (AM1 e AM2) representativas de minério de fosfato,
totalizando 160 kg, fornecidas pela empresa Minera Formas (Mina Sofia - Chile). Estas
amostras sdo provenientes de etapas de cominuicéo e classificacdo realizadas pela empresa, e
possuem teores de P,Os e impurezas diferenciados. Além destas, também foram fornecidas
amostras selecionadas de mineral de minério e de ganga para caracterizacdo quimica e analise
de potencial zeta.

Todos os reagentes utilizados sdo listados a seguir, sendo suas dosagens realizadas a
partir de solucdes preparadas com concentracdo de 1 % p/v, com agua destilada/deionizada.
Foi utilizada agua proveniente do sistema de abastecimento do municipio de Porto Alegre-RS
para as demais aplicacoes.

Solucdes do reagente KNO3 (Merck) foram preparadas e utilizadas como eletrélitos
nas determinagdes de potencial zeta e solugdes de HNO3 (Vetec) e KOH (Merck), para ajustes
de pH nestas medidas.

Foram utilizados como coletores oleato de sddio, 6leo de soja saponificado,
preparados conforme anexos B e C, e dleo diesel fornecido por um posto de combustiveis de
Porto Alegre-RS.

Como agentes depressores de carbonatos e silicatos foram utilizados carbonato de
sodio (Synth) e silicato de sddio (Vetec), ambos de pureza analitica.

Como agentes reguladores de pH foram aplicadas solu¢des de hidroxido de sodio
(10 % p/v) e &cido sulfarico (10 % v/v).



47

Acido sulfarico concentrado (Synth) foi utilizado nas etapas de escrubagem
(scrubbing) previamente a flotacdo e acido cloridrico (Synth) empregado nos testes de
lixiviagdo. Ambos os é&cidos foram utilizados nas analises quimicas realizadas por
espectroscopia de absorcdo molecular UV-VIS, juntamente com molibdato (Vetec) e

metavanadato de amonio (Nuclear).

3.2 Metodologia

3.2.1 Preparo das amostras

(a) Preparo de amostras brutas

As amostras (AM1grta) € AM2Enuta)) foram previamente preparadas para os estudos de
caracterizacdo e de concentragcdo através homogeneizacdo, utilizando o método da pilha
conica, quarteamento com divisor de Riffles (quarteador tipo Jones), amostragem do material
para caracterizacdo com a retirada de aliquotas para analises granulométrica, quimica,
mineraldgicas, densidade aparente, e as amostras quarteadas foram armazenadas em baldes
plasticos.

As amostras selecionadas de mineral de minério e ganga foram moidas separadamente
em moinho de disco orbital obtendo um produto 100 % < 37 um para analise quimica e de

potencial zeta.
(b) Preparo de amostras para estudos de flotacdo
Amostra 1 (AM1)

A amostra bruta (AM1) foi peneirada a seco (peneiras de 50 x 50 cm) obtendo as
seguintes fragdes granulométricas: -149 um (AM1(149)), -149+37 um (AM1(149+37)) € +37 um
(AM1137)).

Amostra 2 (AM2)

A amostra bruta (AM2) foi peneirada a seco (peneiras de 50 x 50 cm) para obtencao

da fracéo granulometrica -149+37 um (AM2(_149+37)). A fracdo de minério +149 um foi moida
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em moinho de bolas fabricado em material ceramico (jarro e corpos moedores de alumina)
obtendo um produto 100 % < 149 um. Este material foi peneirado a umido com peneiras de

50 x 50 cm e a fracdo de minério -37 um foi descartada.

Preparo de amostra com lavagem &cida (scrubbing ou escrubagem)

A escrubagem foi realizada somente com a amostra AM1. Neste caso, a lavagem acida
foi realizada em um tanque de secdo circular com quatro defletores (baffles), promovendo
assim a alta turbuléncia necessaria para limpeza superficial das particulas. Para tanto, foi
preparada uma polpa contendo 60 % de solidos (em peso) com a amostra AM1(149+37). Nesta
amostra, foi adicionado acido sulfarico concentrado até atingir pH 4, por um tempo de contato
total de 3 minutos. Apds, foi adicionado &gua para diluicéo e elevacdo do pH (faixa neutra) e
os sélidos foram filtrados e secos em estufa a temperatura de 100 °C por 24 horas. O material
seco foi desagregado, homogeneizado e quarteado obtendo aliquotas para os estudos de

flotacdo.

3.2.2 Caracterizacdo das amostras

(a) Determinacéo de densidade aparente

As densidades das amostras de minério foram medidas através de procedimento
padrdo de picnometria. Esse método consiste na determinacdo da densidade aparente de
materiais solidos por meio da medicdo indireta da massa e do volume do sélido em balédo
volumétrico de fundo chato (picndmetro), utilizando agua (ou outro liquido). Foram utilizadas
as seguintes etapas para o calculo da densidade do sélido, e 4gua como liquido: a massa de
agua foi medida pela diferenca entre a massa do picnémetro com 4gua e a massa do
picndémetro vazio. Com este valor foi determinado o volume de agua adicionado, utilizando a
relacdo densidade e massa de 4gua. O volume de agua corresponde ao proprio volume do
picnémetro. A massa de solidos foi determinada pela diferenca entre a massa do picnémetro
com o sélido e o picnémetro vazio e a massa de agua foi obtida através da diferenca entre a
massa do picnémetro com agua e solido e a massa do picnédmetro com sélido, sendo o volume
de agua adicionado foi determinado através da relacdo entre a densidade da agua e a sua

massa (contida no picndmetro com sélido e agua). Assim, o volume do solido foi determinado
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através da diferenca entre o volume total do picndmetro e o volume de 4gua adicionado ao
solido.

Como a massa de solido ja havia sido calculada, a densidade do solido foi obtida
através da razdo: massa de sélido/volume de solido. As medidas de massa para 0 método de
picnometria foram realizadas com uma balanga analitica Shimadzu (modelo AY 220), com
precisdo de 0,1 mg.

(b) Andlise granulométrica — Peneiramento e cicloclassificacdo

O peneiramento foi realizado via Umida com peneiras com aberturas de 37, 53, 74,
105, 149 e 210 um. Neste procedimento, as amostras em forma de polpa, foram colocadas no
topo de uma série de peneiras sobrepostas e inseridas em uma estrutura para recolhimento do
underflow da Gltima peneira. Sobre este conjunto de peneiras foi adicionado um jato de agua
para facilitar a passagem das particulas pelos seus orificios. As fracGes granulométricas
retidas em cada peneira foram secas em estufa a uma temperatura de 100 °C por 24 h. Depois
de secas e pesadas, as fracdes granulométricas foram desagregadas, homogeneizadas e
quarteadas.

A fracdo inferior a 37 um foi classificada em um cicloclassificador (Cyclosizer
Engendrar, modelo CL502) (Figura 7). Neste instrumento, a amostra solida suspensa em agua
foi inserida em um recipiente, e posteriormente introduzida no primeiro hidrociclone através
da abertura de alimentacdo, sob pressdo de 4gua a uma vazéo de 600 L.h™. A fracdo grossa,
resultante do processo de classificacdo em cada hidrociclone, foi armazenada em cameras de
amostra (CA), situadas logo acima do apex dos hidrociclones. A fracdo fina é descarregada
pelo vortice do hidrociclone, que alimenta o seguinte e, assim, sucessivamente. Apds o tempo
de elutriacdo de 20 minutos, as amostras de cada um dos hidrociclones (underflow) foram
coletadas e secas em estufa para posterior balango de massa. Para a determinacdo dos fatores
de corregéo do célculo do didmetro medio de cada hidrociclone, foram utilizados os gréficos
do manual do fabricante, tendo como parametros o tempo de ensaio, a vazdo de agua, a

densidade do minério e a temperatura.
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Figura 7. Esquema ilustrativo do cicloclassificador - Cyclosizer (Engendrar, modelo CL502).

(c) Analise granulométrica — Difracéo a laser

As fragdes granulométricas -149+37 um das amostras AM1 e AM2 também foram
caracterizadas quanto a distribuicdo de tamanho de particula pela técnica da difracdo de laser
(Cilas, modelo 1064). O principio de funcionamento deste equipamento estd baseado na
difracdo da luz laser (Light Amplification by Stimulate Emission of Radiation). Segundo este
principio o angulo de difracdo da luz laser é inversamente proporcional ao tamanho da
particula. O analisador de tamanho de particulas Cilas 1064 permite a analise de amostras em
poucos segundos fornecendo a distribuicdo dos tamanhos por nimero, area e volume, bem
como o didametro médio. A distribuicdo de tamanho de particulas adotado em todas as analises

foi do tipo volume.

(d) Caracterizacao via ensaio de separacdo magnetica

Para determinar a presenca de material magnético na amostra de minério e caracterizar
a associacdo do As aos minerais magnéticos e ndo magnéticos foi realizado um ensaio em um
separador magnético a seco de laboratério de marca Carpco (Figura 8.a). A amostra
AM1 149+37) foi inserida no silo de alimentagdo, a rotagdo do rolo foi ajustada em 70 rpm e a
corrente em 2,7 A (didmetro do rolo: 62 mm, espacamento: 2,5 mm). Os produtos magnéticos

e ndo magnéticos foram coletados separadamente através de um divisor de fluxos ap6s ocorrer
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interacdo (suscetibilidade magnética) entre o campo magnético gerado pelo equipamento e as

particulas minerais, como ilustrado na Figura 8.b.

(b)
Figura 8. (a) Separador magnético a seco (Carpco). (b) Esquema ilustrativo de separacdo

magnética. Fonte: Mauricio et al. (2007).

(e) Caracterizacao via ensaio de lixiviacdo acida

Foi realizado um ensaio de lixiviagcdo &cida para avaliar a presenca de As apds a
solubilizacdo de parte dos minerais de Ca, incluindo os do grupo da apatita, e concentragéo
dos demais minerais (silicatos, entre outros). Para tanto, foi preparada uma polpa com uma
aliquota da amostra AM1(.149+37y (25 % de solidos em peso) em uma solucédo de acido
cloridrico 20 % v/v. Os sélidos foram mantidos em suspensdo em um béquer com agitacao
mecénica de 350 rpm (marca Fisatom, modelo 713D), por 2 horas. A amostra foi filtrada e
seca em estufa a temperatura maxima de 100 °C por 24 horas. Os solidos secos foram

desagregados, homogeneizados e quarteado.

(f) Determinacéo de potencial zeta de amostras selecionadas

A medida do potencial no plano de cisalhamento zeta, localizado entre a particula em
movimento e o liquido circundante, é denominada potencial zeta ou potencial eletrocinético
zeta. Quando um campo é aplicado através de um eletrolito, particulas carregadas em
suspensdo sdo atraidas para o campo de carga oposta. A velocidade da particula no campo ¢

definida como mobilidade eletroforética relacionada ao potencial zeta.
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Amostras de mineral de minério e de ganga foram utilizadas para analise quimica e
determinacdo do potencial zeta. O potencial zeta das amostras foi determinado utilizando o

equipamento ZetaPlus (marca Brookhaven).

(g) Caracterizacao quimica e mineraldgica

Fluorescéncia de raios-X (FRX)

As analises quimicas das amostras brutas, das faixas granulométricas, da amostra da
etapa scrubbing e dos produtos da lixiviagdo acida, separacdo magnética e estudos de flotagcdo
foram realizadas em um espectrometro de fluorescéncia de raios-X (marca PANanalytical,
modelo MiniPal 4, versdo 7.0), contendo o software Omniam para analise semi-quantitativa.
Este método fornece uma anélise quimica elementar, no qual é detectada a energia de
decaimento de elétron, de um nivel de maior energia para outro de menor. Foram
determinadas curvas de calibracdo a partir de amostras padrdo. O aplicativo Omniam foi
utilizado em analises semi-quantitativas para obtencdo das melhores condi¢cdes de analise
(tensdo e corrente do tubo de raios-X, filtro e meio da cdmara) para cada elemento analisado.
Estas condi¢cBes foram estabelecidas variando os pardmetros de condicfes analiticas para
otimizacdo sinal de intensidade (contagens por segundo-cps). O anexo E apresenta as
condicdes analiticas para cada elemento e dados das curvas obtidas, como desvio padréo,
correlacéo, sensibilidade e faixa de concentragéo.

Com base nos resultados das analises quimicas por FRX foram estabelecidas
correlacdes entre os principais elementos (P, Ca, Mg, Fe, Si, Al) e 0 As, objetivando
estabelecer as suas associagOes entre o constituintes da amostra. Estes resultados foram
apresentados na forma de oxidos e em concentragdes percentuais (%), como sdo usualmente

quantificados, com excecéo ao As, indicado na sua forma elementar e em g.t™* (ppm).

Analises quimicas por via Umida

As anélises quimicas de fosfato das amostras selecionadas (mineral de minério e
ganga) foram realizadas por espectroscopia de absorcdo molecular UV/VIS (Anexo D), e as
analises de As foram realizadas pelo laboratério Laborquimica por ICP (Método 3120B do

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater).
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A amostras padrdo utilizadas para calibragdo do FRX foram analisadas por absorgéo
atomica de chama (AAS) para concentracéo de ferro, plasma indutivamente acoplado (ICP)

para Ca, Mg, As, Si e Al e espectroscopia de absor¢cdo molecular UV/VIS para P.

Difragéo de raios-X (DRX)

A difracdo de raios-X fornece a caracterizacdo das fases presentes no material, sendo
um metodo analitico qualitativo. A caracterizacdo mineralogica por difracdo de raios-X foi
realizada com a amostra AM1 utilizando o difratdometro Philips X’Pert, modelo MPD, do
Laboratério de Materiais Ceramicos (LACER-UFRGS), seguindo o procedimento
experimental para analise total. Os minerais identificados nesta analise foram comparados a
padrdes de um banco de dados do software PANalytical Highscore Plus indicando as

principais fases minerais da amostra.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura (MEV) € uma ferramenta Util na caracterizagéo
da morfologia, composicdo quimica e da microestrutura de diversos tipos de materiais e
espéecimes bioldgicos.

O MEV é geralmente utilizado para observacdes da superficie. Quando um feixe de
elétrons é irradiado na superficie de uma amostra a interacdo entre o feixe de elétrons e a
superficie produz varios tipos de informacdes (elétrons secundarios, elétrons retroespalhados,
raios-X caracteristicos, elétrons Auger, fotons, entre outros). As informacdes topograficas sao
obtidas utilizando-se elétrons de baixa energia, os elétrons secundarios, da ordem de 50 eV e
informagdes sobre nimero atbmico ou orientagcdo séo obtidas utilizando-se elétrons de alta
energia, os elétrons retroespalhados.

Foi utilizado o MEV equipado com um detector de energia dispersiva de raios-X (EDS
JEOL JSM 5800), do Centro de Microscopia Eletronica (CME-UFRGS), com tensdo de
aceleracdo de 20 kV e tempo de aquisicdo de 30 segundos para obtencdo de imagens

detalhadas, assim como a composi¢do quimica pontual das fases minerais da amostra AML1.
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3.2.3 Estudos de tratamento do minério
3.2.3.1 Estudos de flotagdo em célula mecanica

i. Flotacdo Convencional

Os estudos de flotagdo em célula mecéanica foram realizados com a amostra bruta
(AM1@na) € também com fragdes granulométricas definidas das amostras AM1 e AM2
(AM1(149+37; AMlazy; AMliiag);, AMI-E(149437, AM2(149437)) sendo condicionadas
previamente em um tanque de sec¢&o circular com agitacdo mecanica (Fisatom, modelo 713D).
A polpa, com percentual de solidos e pH ajustados, foi condicionada por 1 minuto a 350 rpm
com cada reagente. Apoés, a polpa foi diluida para ajuste do percentual de s6lidos da flotacéo.

Os ensaios de flotacdo foram realizados em uma maquina de flotacdo de bancada
automatizada (Edemet) (Figura 9), utilizando uma célula de flotagdo em acrilico com
capacidade de 1,2 L e uma vazdo de ar de 55 L.min™, controlada por um rotametro. A
velocidade de rotacdo do rotor foi de 750 rpm e o tempo de flotacdo foi fixado em 2 minutos.
A raspagem da espuma foi realizada por um raspador mecéanico e o volume da célula foi
mantido constante pela injecdo manual de &gua. Os concentrados e rejeitos foram
quantificados e preparados para analise quimica através das seguintes etapas: filtracdo a vacuo
em um filtro de laboratério de 8 ” (Denver), secagem em estufa por 24 h a 100 °C, pesagem
em balanca semi-analitica (marca Marte, modelo AS 5500C), desagregacdo, homogeneizacédo

e quarteamento.

Figura 9. (a) Célula de flotacdo (Edemet) 1 - célula de flotacdo em acrilico; 2 - raspador

mecéanico, 3 - tanque e agitador mecanico para condicionamento da polpa. (b) Detalhe da

polpa de minério de fosfato sendo condicionada.
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ii. Flotacdo extensora com éleo emulsificado (EXT)

Os estudos de flotacdo extensora foram realizados com a adi¢édo de 6leo emulsificado
(emulsdo Oleo diesel/agua) na etapa de condicionamento imediatamente ap0s a adicdo do
coletor. A Figura 10 apresenta o aspecto visual do Oleo diesel/agua antes e apds a sua
emulsificacdo. Estas emulsdes foram preparadas na concentragdo de 1 % p/v com o auxilio de
um emulsificador tipo “Turrax” (Marconi, modelo MA 102) durante 10 minutos a 20.000
rpm. Este equipamento de alta velocidade possui elevada eficiéncia de emulsificacdo, sendo
capaz de gerar emulsGes estaveis com goticulas de tamanho médio inferior a 5 um e 100 %

menores que 12 um.

Emulsao O/A

Figura 10. Aspecto visual do 6leo diesel/agua antes e ap06s sua emulsificagéo.

iii. Flotacdo com condicionamento em alta intensidade (CAl)

O condicionamento em alta intensidade da polpa foi realizado com um agitador
mecanico (Fisatom, modelo 713D) apds o condicionamento dos reagentes ambos no mesmo
tanque.

Neste estudo foi utilizado o impelidor tipo Rushton (Figura 11) de seis aletas. Este tipo
de impelidor possui um disco central com péas verticais montadas nas suas extremidades que
geram um fluxo predominantemente radial que pode ser utilizado em sistemas que requerem

elevados niveis de turbuléncia e cisalhamento.
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Figura 11. Impelidor tipo Rushton — Disc-Turbina de pés verticais; N° aletas: 6; inclinacao:
909; fluxo: radial.

Neste caso, a poténcia fornecida ao sistema foi medida com o auxilio de um

amperimetro digital e calculadas conforme expresséo a seguir:
P=V*l (gq4)

onde, P é a poténcia (W), V € tensdo medida no sistema (V), e | é a corrente medida no
sistema (A).

3.2.3.2 Estudos de flotacdo em coluna convencional reta (CCR) e em coluna de trés
produtos (C3P)

Os ensaios de flotacdo em coluna (CCR e C3P) foram realizados em uma coluna,
fabricada em vidro, com diametro interno de 2,54 cm e 2,20 m de altura (volume efetivo de
1,5 L) com a amostra AM2.149+37). A Figura 17 mostra o esquema do aparato.

Neste sistema, a polpa foi condicionada sob agitagdo mecénica a 350 rpm em um
tanque com defletores de 15 litros de capacidade. O volume de polpa preparada foi de 10
litros com 40 % de s6lidos em peso. O tempo de condicionamento foi de 10 minutos para o
coletor (oleato de sodio). Apo6s o condicionamento com os reagentes a polpa foi diluida para
25 % de solidos em peso sob agitacdo de 600 rpm, e posteriormente, alimentada a coluna de
flotacdo com o auxilio de uma bomba peristéltica (Masterflex®, modelo 7523-27).

O rejeito da flotacdo foi retirado pela parte inferior da coluna através de uma bomba
peristéaltica (Masterflex®, modelo 7553-71) e o concentrado foi coletado em uma calha situada
no topo da coluna. O ar foi injetado na base da coluna através de um tubo poroso de aco inox

sinterizado e a vazdo controlada por um rotdmetro. A altura da camada de espuma foi
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controlada pela variagdo do fluxo da corrente do rejeito. Os fluxos da alimentacéo, do rejeito e
da agua de lavagem foram controlados visando um “bias” positivo.

A velocidade superficial do fluxo de alimentacéo (Jaim) foi fixada em 0,66 cm-s™ e a
do ar (Jg) em 0,49 cm-s™. Os ensaios de flotacdo tiveram a duracdo de 35 min, sendo 15 min
de estabilizacdo e 20 min para amostragem dos produtos. As amostras (concentrados, drenado
e rejeitos) foram secas em estufa por 24 h a 100 °C, pesadas em balanga semi-analitica (marca
Sartorius — modelo QS64B-000V2), filtradas em um filtro a vacuo de laboratério (Denver),
desagregadas, homogeneizadas e quarteadas para obtencédo de aliquotas para analise quimica.

A adaptacdo da CCR para a C3P foi realizada através da substituicdo do ultimo trecho
da CCR (1,50 m), por um trecho contendo a zona de inflex&o. As Figuras 12 (a, b) ilustram os
fluxogramas adotados.

Os efeitos da altura da camada de espuma (20 e 30 cm) e da agua de lavagem | (0,25 e
0,4 cm-s™) sobre o teor e recuperacdo de P,Os e impurezas em ambas as colunas foram
avaliados.

Agua de lavagem
<— Concentrado J ! !

-—

Agua de lavagem

— Concentrado J
Drenado
Alimentagio Iq
UOIId'lClUIlk“]]enlU
)
d

— g

Tq

Bomba - condicionamento

Anilise de teor e
massa =

Alimentagio

Rejeito
Rejeito —_—

LAJ )% %ﬁi——m

peristiltica

(a) (b)
Figura 12. (a) Esquema do aparato utilizado nos estudos de flotagédo em coluna convencional
reta (CCR) e (b) em coluna modificada de trés produtos (C3P).



58

As Figuras 13 (a, b, c) apresentam detalhes da camada de espuma na CCR, a inflex&o
da C3P e o transbordo da espuma na calha desta coluna.

Figura 13. (a) Detalhe da camada de espuma em teste na CCR. (b) Inflexdo da C3P. (c)
Detalhe do transhordo do concentrado na calha da coluna de flotag&o.

Todos os ensaios de flotacdo foram realizados em duplicata e foram considerados

desvios padrdao menores que 5 % entre os dados obtidos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizagdo do minério

i. Amostras brutas

Densidade aparente

A tabela 1 apresenta os resultados das andlises de densidade das amostras de minério

de fosfato. As amostras apresentaram pequena diferenca de densidade.

Tabela 1. Densidade das diferentes amostras de minério de fosfato.

Amostras Densidade
AM 1(Bruta) 2,96
AM 2(Bruta) 3,18

Distribuicao granulométrica

A Figura 14 apresenta a distribuicédo de tamanho de particulas das amostras AM1gruta)
e AM2@guw). Tais distribuicdes sdo semelhantes, sendo a AM2gnw) ligeiramente mais
grosseira. Em ambas as amostras, aproximadamente 30 % das particulas apresentam tamanho
médio inferior a 37 um (particulas finas). O diametro médio (Dsg) das particulas da AM1guta)

foi de 90 pm, e a AM2 gty apresentou Dsg de 105 pm.
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Figura 14. Distribuicdo granulométrica das amostras AM1 e AM2.

Fluorescéncia de raios-X

A Tabela 2 mostra os valores dos teores médios das amostras de minério de fosfato. A
amostra AM1 gy apresentou maiores contetdos de impurezas (Fe,Os;, MgO, SiO; e Al,O3)
e menor teor de P,Os (20,7 %), enquanto que para a AM2 gt este valor foi de 24,2 %. Os

teores de arsénio sdo da mesma ordem de grandeza em ambas as amostras.

Tabela 2. Analise quimica das amostras de minério.
Amostras P,0s, % CaO, % As, g.t'1 Fe;03, % MgO, % SiOy, % Al03 %
AMlgus 20,7 369 87 3,9 1,4 8,5 51
AM2@nwy 24,2 40,4 88 3,1 1,0 6,9 4.3

As andlises quimicas das fracdes obtidas por peneiramento mostraram que nas faixas
granulométricas entre 37 e 149 um tem-se os maiores teores de P,Os, variando na AM1 entre
21 e 25 %, e na AM2, entre 28 e 32 % (Figura 15). As fragfes mais finas (-37 pm)
apresentaram menores teores de P,Os na AM1 e AM2, 12,6 e 20,5 % respectivamente.

Os teores de arsénio ndo oscilam, se distribuindo em todas as faixas granulometricas
(Figura 16), possivelmente, devido ao As estar associado aos minerais de ganga como aos
minerais de minério. As Figuras 17 e 18 apresentam a distribuicdo de teores por faixa
granulométrica para Fe,O3;, MgO, SiO;, e Al,O3; (impurezas) das amostras AM1 e AM2,



61

respectivamente. Os maiores teores de impurezas encontram-se nas faixas granulométricas
-37 um e +210 um e devem-se, principalmente, a silica.

35

o AM1 OAM2

= N N w
(6} o (6} o
T T T T

Teor de P,Os, %
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o
T

-37 +37-53  +53-74  +74-105 +105-149 +149-210 +210
Faixa granulométrica, pm

Figura 15. Distribuicdo de teores de P,Os das amostras AM1 e AM2 em funcdo da
distribuicdo do tamanho de particulas por faixas.
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Figura 16. Distribuicdo de teores de arsénio das amostras AM1 e AM2 em funcdo da

distribuicdo do tamanho de particulas por faixas.
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Figura 17. Distribuicdo de teores de impurezas da AM1 em funcéo da distribuicdo do tamanho

de particulas por faixas.
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Figura 18. Distribuicdo de teores de impurezas da AM2 em funcéo da distribui¢do do tamanho

de particulas por faixas.
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i. Amostras de mineral de minério e ganga

Analise quimica via umida

A Tabela 3 apresenta os teores de P,Os e As para as amostras utilizadas na
determinacdo do potencial zeta. O arsénio estid contido em ambas as amostras, sendo mais
concentrado no mineral de minério. A hidroxiapatita, principal mineral de minério, contém
teor de aproximadamente 42 % de P,Os em sua composi¢do, comprovando o alto grau de

pureza desta amostra, que apresentou teor de 39,9 % de P,0s.

Tabela 3. Teores de P,Os e As das amostras selecionadas de mineral de minério e ganga.

Amostras P,Os, % As, g.t™
Mineral de minério 39,9 97,3
Ganga 2,6 45,6

Potencial zeta

Os resultados obtidos na determinacdo de potencial zeta das amostras de mineral de
minério e ganga mostraram que as particulas de ganga apresentaram maior eletronegatividade
em relacdo as particulas de mineral de minério. As densidades de carga sdo similares no pH
12, sendo o ponto isoelétrico da ganga atingido aproximadamente em pH 2 e do mineral de
minério em pH 4,5, conforme mostra a Figura 19.

Os valores de potencial zeta podem caracterizar uma maior concentracdo de
hidroxiapatita no minério enriquecido, e elevada concentragédo de silicatos compondo a ganga
(Romano et al., 2008; Oliveira e Peres, 2010).
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Figura 19. Potencial zeta das amostras selecionadas de mineral de minério e ganga.

ii. Amostra AM1

A Tabela 4 apresenta os teores médios das amostras utilizadas nos testes de flotacéo.
As amostras AM1( 149 € AMlgnuw), apresentaram similaridades em todos os teores dos
elementos analisados, assim com as amostras AM1 .37y € AM1(.149+37), que foram concentradas

com a simples classificacdo granulométrica.

Tabela 4. Teores médios da amostra AM1 classificada em diversas granulometrias.
Amostras  P,0s, % CaO, % As, g.t* Fe,0s, % MgO, % SiOy, % Al,Os, %

AMlgus 20,7 36,9 87 3,9 14 8,5 5.1
AMlcigssny 243 40,1 87 3.1 1,1 7.0 45
AMlusy 235 385 90 3,3 1,1 7.3 47
AMl 195 348 89 4.1 15 8,6 5,4

Microscopia eletronica de varredura

A Figura 20.a apresenta uma micrografia da AM1gn) de minério de fosfato obtida
por MEV, na qual foram observadas particulas finas aderidas a superficie de particulas mais
grosseiras. O espectro por energia dispersiva apresentado na Figura 20.b mostrou a presenca

de elementos que compdem os minerais de minério como calcio, fésforo, e cloro e elementos
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constituintes dos minerais de ganga como magnésio, silicio e ferro. Os resultados semi-
quantitativos de andlise quimica, apresentados na Tabela 5, mostraram a predominéncia de
calcio, fésforo, ferro e silicio. O baixo conteddo de arsénio ndo foi detectado pela técnica

aplicada.

14004
300
200 si

100 Ca
Mg a

(b)
Figura 20. (a) Micrografia obtida por MEV da AM1gntw). Magnificagdo: 650x; voltagem:
20kV; tempo de aquisicao: 30 segundos. (b) Espectro por energia dispersiva (EDS) da AM1.

Tabela 5. Resultados semi-quantitativos da AM1gyyta).

Elementos  Concentra¢do em peso, % Desvio padrdo, %

0] 19,83 3,32
Mg 2,07 0,25

Si 6,38 0,32

P 22,41 0,86

Cl 2,23 0,32

Ca 42,64 1,21

Fe 4,44 0,66

Em uma outra micrografia (Figura 21.a) obtida por MEV foram realizadas analises
quimicas semi-quantitativas pontuais por EDS. Os resultados destas anélises sdo apresentados
na Tabela 6. O ponto 1 (Figura 21.b) apresentou maior conteddo de impurezas (Si, Mg, Fe) e
menor concentracdo de fdésforo, e o0 oposto foi observado no ponto 2 (Figura 21.c), revelando

a presenca de particulas com composicdes distintas.
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Figura 21. (a) Micrografia obtida por MEV da AMlgnw com detalhes dos pontos das

andlises por energia dispersiva. (b) Espectro por energia dispersiva do ponto 1, (c) e do ponto

2.
Tabela 6. Resultados semi-quantitativos da AM1gt) dos pontos 1 e 2.
Ponto 1 Ponto 2
Elementos Concentracdo em Desvio Concentragdo em Desvio
peso, % padrdo, % peso, % padrdo, %
0] 19,13 0,91 22,66 1,57
Mg 11,17 0,28 2,55 0,14
Al - - 0,43 0,14
Si 35,14 0,49 9,23 0,19
4,70 0,56 10,49 0,59
- - 14,51 0,55
Ca 17,85 0,43 35,81 0,64
Fe 12,01 0,58 4,31 0,55

Difragéo de raios-X

A Figura 22 apresenta o resultado da analise mineralogica por difracdo de raios-X. O

difratograma de raios-X indicou a presenca de hidroxiapatita, actinolita, hornblenda,

tremolita, clorita-serpentina, quartzo, albita, dolomita e carbonato-hidroxiapatita como o0s

principais minerais presentes na amostra de minério de fosfato (AM1(t). EStes minerais
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ndo apresentam o As como constituinte em suas principais formulas quimicas (Tabela 7). O

As ndo foi detectado por este método devido ao seu baixo contetido na amostra
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Figura 22. Difratograma de raios-X da AM1gta)

Formula Quimica

Tabela 7. Minerais identificados por DRX e suas principais formulas quimicas
Caz(Mg,Fe)5Si8022(OH)2

Minerais
Actinolita
Albita NaAlSi3Og
Carbonato-Hidroxiapatita Cayp(PO4, CO3)s(OH),
Clorita-Serpentina (Mg,Fe)3(Si,Al)4010(0OH),-(Mg,Fe)3(OH)s - (Mg, Fe)3Si,0s(0OH),4
Dolomita CaMg(COs3),
Hidroxiapatita Cayo0(PO4)s(OH),
Hornblenda (Ca,Na),.3(Mg,Fe,Al)s(Al,Si)g022(0OH,F),
Quartzo SiO,
Tremolita Ca;MgsSigO2,(0OH),
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Caracterizacdo via ensaio de separacdo magnética

A Tabela 8 mostra os resultados de teores obtidos no teste de separacdo magnética
realizado com amostra AM1.149+37).

O teor de P,0Os teve incremento de 1,6 % em relagdo a alimentacéo (AM1(.149+37)), €
decréscimo nos valores de teores das impurezas com excecdo do arsénio. O teor de arsénio
teve um acréscimo de 9 g.t* no produto ndo magnético e 0 magnético apresentou menor
conteddo do elemento, demonstrando sua associa¢do aos minerais de minério (ndo magnético)

e também aos minerais de ganga (magnéticos).

Tabela 8. Teores de P,Os, CaO e impurezas das amostras obtidas através de separacdo

magnética.
Amostras P,Os, % CaO,% As, gt’ Fe03 % MgO, % SiO,, % Al,Os %
AM1 149437 24,3 40,1 87 3,1 1,1 7,0 4,5
Magnético 7,6 12,6 55 8,7 2,8 10,9 8,1
N&do Magnético 25,9 42,7 96 2,3 1,1 6,3 4,1

Caracterizacdo via ensaio de lixiviacdo acida

Os resultados do teste de lixiviagdo acida (Tabela 9) realizados com a AM1.149+37)
mostraram um decréscimo nos teores de P,Os, CaO e As, e acréscimo nos teores de impurezas
(Fe, Mg, Si e Al). Isto demonstra que os minerais de fosfato e de célcio sofrem lixiviacdo na
presenca de acido cloridrico e os minerais de ganga permanecem resistentes, ndo sendo
solubilizados. O menor contetdo de arsénio na amostra lixiviada evidencia sua associacao,

principalmente, aos minerais de minério.

Tabela 9. Teores medios da AM1.149+37) antes e depois da lixiviagéo acida.

Amostras P,Os, % CaO,% As, g.t'1 Fe,03, % MgO, % SiO,, % Al,O3 %

AM1 149437 24,3 40,1 87 3,1 11 7,0 45
AMI1 (149437 Lixiviada 17,8 15,3 62 51 13 9,4 6,2
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Amostra preparada por escrubagem

A Tabela 10 apresenta a analise quimica da amostra AM1(149+37) € AM1-E(149+37). AS
amostras apresentaram teores similares, porém com a amostra escrubada foram obtidos teores
de P,Os e CaO inferiores aos da amostra ndo escrubada. O uso de acido sulflrico no processo

scrubbing pode ter promovido a dissolucdo parcial dos minerais de célcio e também a
formacéo de gesso (CaSO,).

Tabela 10. Teores médios da AM1-E(.149+37) € AM1(.149+37).

Amostras P,0s, % CaO,% As,gtt Fe03 % MgO,% SiO, % Al,Os %
AM1 149437 24,3 40,1 87 3,1 11 7,0 4,5
AM1-E(p9:3y 22,5 38,4 88 3,5 1,2 7,3 4,7

A amostra AM1149+37) apresentou uma distribuicdo granulométrica (em volume) do
tipo modal, com pico em 85 pm. Os didmetros caracteristicos da amostra foram 90 % passante

em 140 um, 50 % passante em 66 um e 10 % passante em 8,5 um. A Figura 23 apresenta o
resultado das analises de distribuicdo granulométrica.
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Figura 23. Distribuigdo granulométrica da AM1(.149+37).
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iii. Amostra AM2

A Tabela 11 apresenta os teores medios da AM2(149+37) Utilizada nos testes de
flotagcdo. Ao comparar estes valores com os teores da amostra AM2 gty fOi Observado que a

simples classificagdo granulométrica concentrou a amostra de minério de fosfato, elevando o
teor de P,0s, e diminuindo o teor de impurezas.

Tabela 11. Teores medios da AM2(_149+37).

P,Os5, % CaO, % As, g.t'l Fe,03, % MgO, % SiOz, % A|203, %
30,5 49,0 109

2,1 0,8 4,6 2,4

A AM2(149+37) apresentou uma distribuicdo granulométrica (em volume) do tipo
modal, com pico em 112 pm. Os didmetros caracteristicos da amostra foram 90 % passante

em 160 um, 50 % passante em 80 pm e 10 % passante em 32 pm. A Figura 24 apresenta o
resultado das anélises de distribuicdo granulométrica.
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Figura 24. Distribuicdo granulométrica da AM2.149+37).
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4.2 Estudos de flotagdo em célula mecénica
i. Amostra AM1

Nos testes de flotagdo com as concentraces de reagentes fixas, oleato de sodio
(800 g.t™) e 6leo diesel (100 g.t™), e energia transferida a polpa durante o CAI (0,9 kWh.m™),
foi avaliada a granulometria das amostras ensaiadas (-149+37 um, +37 um, -149 um e Bruta).
A amostra AM1(149:+37) apresentou melhores resultados para recuperacdo massica
(42,1 %) e de P,05 (62,6 %) (Figuras 25 e 27). Porém, os teores de P,Os obtidos nos testes
realizados com as amostras AM1(149+37) (35,6 %) € AM1:37) (35,8 %) ndo apresentaram

diferenca (Figura 26).
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Figura 25. Estudos de flotagdo com AM1 em célula mecénica. Efeito da granulometria da
amostra sobre a recuperagdo massica. Condigdes experimentais: pH 6,0; Condicionamento:
25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t*; [Oleo diesel]:
100 g.t*: Energia transferida no CAI: 0,9 kwWh.m?.
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Figura 26. Estudos de flotacdo com AM1 em célula mecanica. Efeito da granulometria da
amostra sobre o teor de P,0s. Condicdes experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 %
sélidos p/p; Flotagdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™*; [Oleo diesel]: 100 g.t™;
Energia transferida no CAI: 0,9 kWh.m™.
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Figura 27. Estudos de flotacdo com AM1 em ceélula mecénica. Efeito da granulometria da
amostra sobre a recuperacdo de P,Os. CondicGes experimentais: pH 6,0; Condicionamento:
25 % solidos p/p; Flotagdo: 15 % sdlidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™; [Oleo diesel]:
100 g.t*; Energia transferida no CAI: 0,9 kWh.m™.
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Os concentrados das amostras AMI1( i49+37y € AMIlu37) apresentaram menores
contetdos de impurezas, elevado BPL e baixas razdes de CaO/P,0s, como apresentado na
Tabela 12.

Tabela 12. Estudos de flotagdo com AM1 em celula mecénica. Efeito da granulometria da
amostra sobre os teores médios de CaO, impurezas, BPL e razdo CaO/P,0s dos concentrados.
Condicbes experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 % soélidos p/p; Flotagdo: 15 %
s6lidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t*; Energia transferida no CAL:
0,9 kwh.m,

Cao, As, Fe,O3, MgO, SiO,;,  AlL,Os, BPL,

Concentrados . 4 CaO/P,05
%o g.t % % % % %
AM1 gyt 50,4 117 1,8 0,8 4,6 2,6 67,4 1,6
AM1 149437y 55,7 124 1,0 0,4 2,4 0,7 78,0 1,6
AM1;37) 53,9 122 1,2 0,5 2,9 11 78,4 15
AM1 149 46,4 105 2,5 1,1 6,3 3,7 56,3 18

Nos testes com as concentracOes fixas de reagentes depressores de gangas silicatadas e
carbonatadas, silicato de sédio (200 g.t') e carbonato de sédio (200 g.t™*), de dleo diesel
emulsificado (100 g.t'), e energia transferida a polpa durante o CAI (0,9 kWh.m?), foi
avaliada a concentracéo de oleato de sédio (800, 900, 1000 e 1500 g.t™). Estes ensaios foram
realizados de forma comparativa com a AM1-E.149+37) € AM1(149+37).

Os resultados mostram um acréscimo da recupera¢do massica e de P,Os com o
aumento da concentracdo de coletor (Figuras 28 e 30). Os ensaios com amostra lavada
apresentaram maiores valores de recuperacdo massica (86,9 %) e de P,Os (98,8 %) em
comparacdo a amostra ndo lavada. Porém, o teor minimo de 35% de P,Os ndo foi alcancado
em nenhuma das condicOes testadas com a amostra lavada. Este teor foi obtido com a amostra

ndo lavada e 800 g.t™ de oleato de sédio (Figura 29).
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Figura 28. Estudos de flotagdo com AM1-E149+37) € AM1(.149+37) €M célula mecénica. Efeito
da concentracdo de oleato de sodio sobre a recuperacdo massica. Condi¢fes experimentais:
pH 6,0; Condicionamento: 25 % sélidos p/p; Flotacdo: 15 % solidos p/p; [Silicato de sodio]:
200 g.t™*; [Carbonato de sédio]: 200 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t™; Energia transferida no CAI:
0,9 kWh.m?,
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Figura 29. Estudos de flotagdo com AM1-E149+37) € AM1(.149+37) €M célula mecénica. Efeito
da concentracdo de oleato de sodio sobre o teor de P,Os. Condic¢des experimentais: pH 6,0;
Condicionamento: 25 % sélidos p/p; Flotac&o: 15 % sélidos p/p; [Silicato de sédio]: 200 g.t™;
[Carbonato de sédio]: 200 g.t'; [Oleo diesel]: 100 g.t’; Energia transferida no CAI:
0,9 kWh.m?,
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Figura 30. Estudos de flotagdo com AM1-E149+37) € AM1(.149+37) €M célula mecénica. Efeito
da concentracdo de oleato de sddio sobre a recuperacdo de P,Os. Condicdes experimentais:
pH 6,0; Condicionamento: 25 % sélidos p/p; Flotacdo: 15 % solidos p/p; [Silicato de sédio]:
200 g.t™; [Carbonato de s6dio]: 200 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t™*; Energia transferida no CAL:
0,9 kWh.m?,

Os produtos concentrados dos testes de flotagdo com a AM1.149+37) apresentaram
menor contetido de impurezas, maiores teores de CaO e BPL (Tabela 13), mostrando ser mais
limpo em relacdo a amostra lavada.

O acréscimo na recuperacdo massica e nos teores de impurezas, e o decréscimo no teor
de P,Os, podem estar relacionados a dissolucdo da apatita e dos minerais de calcio, formacao

de gesso (CaSOQ,) e ativacdo das particulas de ganga (SiO;) pelo ion célcio presente na polpa.
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Tabela 13. Estudos de flotagdo com AM1-E(.149+37) € AM1(149+37) €M célula mecanica. Efeito
da concentracdo de oleato de sddio sobre os teores médios de CaO, impurezas, BPL e razéo
Ca0/P,0s5 dos concentrados. Condigdes experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 %
sélidos p/p; Flotagdo: 15 % sélidos p/p; [Silicato de sédio]: 200 g.t™*; [Carbonato de sédio]:
200 g.t*; [Oleo diesel]: 100 g.t™*; Energia transferida no CAl: 0,9 kWh.m™.

[Oleatode CaO, As, Fe,0; MgO, SiO, Al,O3,

Amostra . " " BPL, % CaO/P,0s
sadio], g.t % g.t % % % %
AM1 149+37) 800 54,8 117 1,1 0,4 2,7 1,0 76,6 1,6
AMI-E (149+37) 50,6 110 2,0 0,5 39 2,4 69,8 1,6
AM1(149+37) 900 55,1 123 1,1 0,4 2,6 11 74,7 1,6
AM1-E (149+37) 48,8 108 2,2 0,7 43 2,7 67,7 1,6
AM1(149+37) 1000 54,3 123 1,2 0,5 2,8 1,2 75,3 1,6
AM1-E (149+37) 48,4 104 2,3 0,7 4,6 3,0 66,6 1,6
AM1(149+37) 1500 528 114 15 0,5 3,4 1,9 72,3 1,6
AMI-E (149+37) 45,1 100 2,7 0,8 5,6 3,9 61,7 1,6

Para concentracdes de reagentes fixas, oleato de sodio (800 g.t') e éleo diesel
(100 g.t1), foram avaliadas as energias transferidas & polpa durante o CAI (0, 0,9 e
1,2 kWh.m'3) nos testes de flotagdo em célula mecénica. Foi utilizada a amostra AM1.149+37)
devido a obtencdo dos melhores resultados entre as diferentes fragdes granulométricas
estudadas.

Os melhores resultados de recuperacdo massica (42,1 %) e de P,0s (62,6 %) foram
obtidos com 0,9 kwh.m™ de energia transferida & polpa durante o CAI (Figura 31 e 33). Os
resultados mostram um decréscimo de recuperacdo maéssica quando foram fornecidos
1,2 kWh.m™ de energia, que pode ser explicado pela quebra dos agregados formados durante
0 CAI. O teor minimo de 35 % de P,Os somente foi obtido quando foi aplicado o CAI (Figura
32), podendo ser devido a limpeza superficial das particulas, conferida pela agitacéo

turbulenta do CAl, e a agregacao entre particulas de mesma espécie.
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Figura 31. Estudos de flotagdo com AMI(149:37) €m célula mecénica. Efeito da energia
transferida a polpa durante o CAI sobre a recuperacdo massica. Condic¢des experimentais: pH
6,0; Condicionamento: 25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 % solidos p/p; [Oleato de sodio]:
800 g.t™*; [Oleo diesel]: 100 g.t™*.
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Figura 32. Estudos de flotagdo com AMI(149+37y €M célula mecéanica. Efeito da energia
transferida a polpa durante o CAIl sobre o teor de P,Os. CondicBes experimentais: pH 6,0;
Condicionamento: 25 % s6lidos p/p; Flotacdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™;
[Oleo diesel]: 100 g.t™.
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Figura 33. Estudos de flotagdo com AMI(149:37) €m célula mecénica. Efeito da energia
transferida a polpa durante o CAl sobre a recuperacdo de P,Os. Condicdes experimentais: pH
6,0; Condicionamento: 25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 % soélidos p/p; [Oleato de sédio]:
800 g.t™*; [Oleo diesel]: 100 g.t™.

Com o emprego do CAI foram alcancados menores contetdos de impurezas (Fe;Os,

MgO, SiO, e Al,03) e razdes CaO/P,0s, e maiores valores de BPL, como mostrado na Tabela
14.

Tabela 14. Estudos de flotagdo com AMI1(149+37) €m célula mecénica. Efeito da energia

transferida a polpa durante o CAI sobre os teores médios de CaO, impurezas, BPL e razdo

Ca0/P,0s5 dos concentrados. Condicbes experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 %

sélidos p/p; Flotacdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t™.
Energia, Ca0O, As, Fe,O3, MgO, SiO,;, Al,O;, BPL,

KWh.m % gt % % % % o PO
0 550 121 14 06 33 15 681 18
0,9 557 124 10 04 24 07 780 16
1,2 541 121 10 04 26 11 786 15

Foram realizados ensaios de flotagdo em célula mecénica com AM1 149437, COM
diferentes concentracdes dos reagentes oleato de sédio (300, 500 e 800 g.t™) e 6leo diesel

emulsificado (25, 50 e 100 g.t™), e as demais condigBes experimentais fixas.
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Os melhores resultados de recuperacdo massica e P,Os foram observados utilizando
800 g.t"* de oleato de s6dio e 100 g.t™ de 6leo diesel (Figura 34 e 36). Os teores minimos de
35 % de P,0s foram obtidos com 500 g.t™* de oleato de sédio e 50 g.t* de 6leo diesel, com
800 g.t* de oleato de sodio e 50 g.t* de 6leo diesel, e com 800 g.t* de oleato de sédio e
100 g.t* de 6leo diesel (Figura 35). O decréscimo de teor, recuperacio de massa e de P,Os
nos testes com 500 g.t™* de oleato de sédio e 100 g.t* de 6leo diesel pode ser devido a uma
elevada concentracdo de agente extensor em relacdo a concentracdo de coletor, abatendo a

espuma e dificultando a flotacdo da apatita.
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Figura 34. Estudos de flotagdo com AM1149:+37) em célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sédio e Oleo diesel emulsificado sobre a recuperacdo massica. Condicoes
experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 % sélidos p/p; Flotacdo: 15 % solidos p/p;
Energia transferida no CAI: 0,9 kWh.m™.
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Figura 35. Estudos de flotagdo com AM1149+37) €M célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sodio e dleo diesel emulsificado sobre o teor de P,0s. Condigdes experimentais:
pH 6,0; Condicionamento: 25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 % sdlidos p/p; Energia transferida
no CAI: 0,9 kwh.m?,
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Figura 36. Estudos de flotagdo com AM1(149+37) €M célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sodio e Oleo diesel emulsificado sobre a recuperacdo de P,Os. Condicdes
experimentais: pH 6,0; Condicionamento: 25 % sdélidos p/p; Flotagdo: 15 % solidos p/p;
Energia transferida no CAI: 0,9 kwWh.m™.
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ii. Amostra AM2
Foram realizados testes em celula mecanica com a AM2(149:37) para avaliar o melhor
pH da polpa (6, 10 e 12) para a flotacdo. Os melhores resultados de recuperacdo massica, teor

e recuperacdo de P,Os foram obtidas com pH 6, atingindo 63,7 %, 38,9 % e 80,3 %,

respectivamente, como mostram as Figuras 37, 38 e 39.
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Figura 37. Estudos de flotagdo com AM2.149:37) em célula mecénica. Efeito do pH sobre a
recuperacdo massica. CondicBes experimentais: Condicionamento: 25 % solidos p/p;
Flotacdo: 15 % solidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™*; [Oleo diesel]: 100 g.t'; Energia
transferida no CAl: 0,9 kWh.m?.
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Figura 38. Estudos de flotagdo com AM2(149+37) em célula mecénica. Efeito do pH sobre o
teor de P,0s. CondicGes experimentais: Condicionamento: 25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 %
sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t*; Energia transferida no CAl:
0,9 kwh.m,
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Figura 39. Estudos de flotagdo com AM2 149437y em celula mecanica. Efeito do pH sobre a
recuperacdo de P,0s. Condicbes experimentais: Condicionamento: 25 % solidos p/p;
Flotagdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de sédio]: 800 g.t*; [Oleo diesel]: 100 g.t*; Energia
transferida no CAl: 0,9 kWh.m?.
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Nos ensaios com pH 6 e 10 foram obtidos concentrados mais limpos, com menores
conteidos de impurezas, razdes CaO/P,0s e maiores valores de BPL, como apresentado na
Tabela 15.

Tabela 15. Estudos de flotagdo com AM2(149+37) em célula mecanica. Efeito do pH sobre os
teores médios de CaO, impurezas, BPL e razdo CaO/P,0Os dos concentrados. Condigdes
experimentais: Condicionamento: 25 % solidos p/p; Flotacdo: 15 % sélidos p/p; [Oleato de
sodio]: 800 g.t™; [Oleo diesel]: 100 g.t*; Energia transferida no CAl: 0,9 kwh.m™,

pHdapolpa CaO,% As,gt' Fe,0;,% MgO,% SiO, % Al,05,% BPL,% CaO/P,0s

6 55,1 117 0,8 0,3 1,6 0,4 85,2 1,4
10 55,5 123 0,8 0,2 1,6 0,2 86,3 1,4
12 54,0 118 1,1 0,4 2,3 0,8 80,6 15

Foram avaliadas diversas concentracdes de oleato de sédio (200, 300 e 444 g.t™*) com
e sem a adicdo de oOleo diesel emulsificado, utilizando CAI apds o condicionamento dos
reagentes nos ensaios de flotacdo em célula mecénica.

Os melhores resultados de recuperacdo méssica e de P,Os foram obtidos com 444 g.t™
de oleato de sédio. A recuperacdo méssica alcancada com 300 (75 %) e 444 g.t™* (75,1 %) de
oleato de sodio é a mesma com adicéo de 6leo diesel, e levemente superior com 444 g.t™* e
sem adicdo de 6leo diesel (76,5 %), como apresentado na Figura 40. Em todos os testes 0s
produtos concentrados apresentaram teores de P,Os muito proximos e superiores a 38 %
(Figura 41). Com ou sem a adi¢do de 6leo diesel (EXT) foram obtidos recuperacdes de P,Os
proximas a 93 % utilizando 444 g.t™ de oleato de sédio (Figura 42).



84

o]
o

O Sem Oleo Diesel
- 0 Oleo Diesel, 1009/t

D (o)) ~l ~
o ()] o o1
T T T

(93]
(92}
T

Recuperac¢do Massica, %

a1
o

200 300 444
Concentracao de Oleato de Sédio, g.t™
Figura 40. Estudos de flotacdo com AM2(.149+37) €m célula mecanica. Efeito da concentragdo
de oleato de sddio, com e sem adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre a recuperagéo
massica. CondicOes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % sélidos p/p; Flotagdo:
25 % solidos p/p; Energia transferida no CAI: 0,9 kWh.m™.
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Figura 41. Estudos de flotagdo com AM2(149+37) em célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sddio, com e sem adi¢éo de 0Oleo diesel emulsificado (EXT), sobre o teor de P,0s.
Condicbes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % soélidos p/p; Flotagdo: 25 %

sélidos p/p; Energia transferida no CAl: 0,9 kWh.m™.
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Figura 42. Estudos de flotagdo com AM2(149+37) em célula mecanica. Efeito da concentragéo

de oleato de sddio, com e sem adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre a recuperagéo

de P,0s. CondicOes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % solidos p/p; Flotacéo:

25 % solidos p/p; Energia transferida no CAI: 0,9 kWh.m™.

Os teores de impurezas, valores de BPL e razdo CaO/P,0s foram muito similares,

demonstrando que a adicdo de 6leo diesel ndo apresentou efeito significativo sobre estes

parametros (Tabela 16) com a utilizacdo de CAL.

Tabela 16. Estudos de flotagdo com AM2.149+37) €m célula mecanica. Efeito da concentragéo

de oleato de sddio, com e sem adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre os teores

médios de CaO, impurezas, BPL e razdo CaO/P,0s dos produtos concentrados. Condigoes

experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % solidos p/p; Flotagdo: 25 % solidos p/p;

Energia transferida no CAI: 0,9 kwWh.m™.

[Oleato de [Oleo CaO, As, Fe0;, MgO, SiO, Al,O; BPL,

sédio], gt*  diesel], gt* % gt % % % % o ~CPOMPOs

0 55,8 124 0,7 0,2 1,8 0,1 85,4 14

200 100 55,8 123 0,7 0,2 14 0,2 85,2 14

0 55,6 122 0,7 0,2 19 0,2 84,3 14

300 100 55,7 125 0,8 0,2 1,5 0,2 83,2 1,5

44 0 55,0 123 0,9 0,3 1,9 0,5 83,4 1,4

100 55,6 126 0,8 0,2 1,5 0,2 84,1 1,4
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Foram realizados experimentos em célula mecénica de flotacdo sem utilizagéo de CAI
para avaliar seu efeito, com diversas concentracdes de oleato de sodio (200, 300 e 444 g.t™),
sem e com a adicéo de dleo diesel (EXT), e com a AM2.149+37).

Os melhores resultados de recuperacio massica e de P,Os foram obtidos com 444 g.t*
de oleato de sodio, atingindo 79 % e 95,2 %, respectivamente, com o0 uso de 6leo diesel
(Figura 43 e 45). Estes resultados foram comparados com os obtidos com a utilizagdo CAI
(Figuras 40 e 42) e apresentaram maiores valores para estes parametros. Estes dados
demonstraram que ndo é necessario utilizar o CAl, podendo estar prejudicando a flotagdo com
a quebra dos agregados bolha-particula. Os teores de P,Os dos concentrados foram

praticamente constantes e proximos a 38 %, como mostrado na Figura 44.
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Figura 43. Estudos de flotagdo com AM2.149+37y em célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sodio, sem e com adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre a recuperagéo
maéssica. Condi¢des experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % solidos p/p; Flotac&o:

25 % solidos p/p.
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Figura 44. Estudos de flotacdo com AM2.149+37) em célula mecanica. Efeito da concentragdo
de oleato de sddio, sem e com adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre o teor de P,0s.
Condicbes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % soélidos p/p; Flotacdo: 25 %
solidos p/p.
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Figura 45. Estudos de flotagdo com AM2.149+37y em célula mecanica. Efeito da concentragéo
de oleato de sodio, sem e com adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre a recuperagéo
de P,Os. Condicdes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % solidos p/p; Flotacdo:
25 % solidos p/p.
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Os concentrados apresentaram teores de impurezas baixos, valores de BPL de 85,6 %
de razdo CaO/P,0s de 1,4, como apresentado na Tabela 17. Em todos os casos os valores
foram muito proximos entre si evidenciando que a adicdo de 6leo diesel ndo apresenta um
efeito significativo. Além disto, ao comparar estes valores com os obtidos com o uso de CAl,
foi verificado que este também ndo apresentou efeito significativo para os parametros

avaliados nas Tabelas 16 e 17.

Tabela 17. Estudos de flotagdo com AM2.149+37) em celula mecénica. Efeito da concentragéo
de oleato de sddio, sem e com adicdo de 6leo diesel emulsificado (EXT), sobre os teores
médios de CaO, impurezas, BPL e razdo CaO/P,0s dos produtos concentrados. Condicoes

experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % sdlidos p/p; Flotacdo: 25 % sélidos p/p.

[Oleato de [Oleo CaO, As, Fe,0;, MgO, SiO, Al,0;, BPL,

sodio], g.t*  diesel], gt % g.t? % % % % % CRIIFECS

0 56,2 124 0,7 0,2 18 0,1 83,4 15

200 100 56,3 122 0,7 0,2 14 0,2 82,5 15

0 55,6 128 0,7 0,2 18 0,2 84,1 14

300 100 55,9 121 0,7 0,2 15 0,2 85,6 14

44 0 55,6 124 0,8 0,2 19 0,3 84,7 14

100 55,5 122 0,8 0,2 1,6 0,3 83,6 14

Foram estudados dois tipos de coletores de minerais de minério (oleato de sddio e 6leo
de soja saponificado) nas mesmas concentracBes e condi¢bes experimentais. Os dois
reagentes apresentaram seletividade, porém, o reagente oleato de sédio apresentou melhores
resultados, com maiores recuperacfes massicas e de P,Os, comparativamente ao 0leo de soja,

e os teores de impurezas, P,Os e CaO foram similares na corrente do concentrado (Tabela 18).
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Tabela 18. Estudos de flotagdo com AM2(149:37) €m célula mecanica. Efeito do reagente
utilizado como coletor dos minerais de minério (oleato de sodio e 6leo de soja) sobre os
parametros avaliados. Condicgdes experimentais: pH: 6,0; Condicionamento: 40 % solidos p/p;
Flotagdo: 25 % sélidos p/p; [Coletor]: 200 g.t™.

] Oleato de sodio Oleo de soja
Parametros
Concentrado Rejeito Concentrado Rejeito

Recuperacdo Maéssica, % 51,6 48,4 32,4 67,6
Teor P,0s5, % 38,1 23,8 38,9 28,8
Recuperacéo de P,0s, % 63,1 36,9 39,3 60,7
Teor CaO, % 56,2 43,2 56,5 47,2

Teor As, g.t* 124 75 126 82

Teor Fe,03, % 0,7 3,9 0,6 3,2
Teor MgO, % 0,2 1,5 0,2 0,9
Teor SiO,, % 1,8 8,1 1,3 6,7

Teor Al,03, % 0,1 4,3 0,1 3,0
BPL, % 83,4 52,1 85,2 63,1
CaO/P,05 1,5 1,8 15 1,6

4.3 Estudos de flotacdo em coluna convencional reta (CCR) e em coluna de trés produtos
(C3P)

Foram realizados estudos de flotacdo comparativos entre a CCR e C3P, sendo
avaliados altura da camada de espuma (20 e 30 cm) e velocidade superficial da agua de
lavagem (0,25 e 0,4 cm.s™). Nestes testes foi utilizada a AM2149+37), @ CcOncentragéo de oleato
de sédio (444 g.t1), a velocidade superficial do gas (Jg: 0,49 cm.s™) e da alimentacdo (Jaiim:
0,66 cm.s™) foram mantidos constantes, e os resultados s3o apresentados nas Tabelas 19, 20 e
21.

Nos ensaios de flotacdo com a CCR, variando a altura da camada de espuma, néo foi
observado efeito significativo sobre os parametros avaliados. Por outro lado, a C3P
apresentou melhores resultados com uma maior altura de camada de espuma (30 cm), obtendo
maior recuperacdo massica, recuperacdo e teor de P,Os, e valores de BPL (85,8 %) nas
correntes dos produtos concentrado e drenado. O terceiro produto também apresentou
menores conteudos de impurezas nestas condigdes. Comparando as colunas de flotagdo, a

CCR apresentou maiores valores de recuperacdo massica e de P,Os na corrente do
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concentrado, porém, com a C3P foi obtido maior teor de P,Os e, consequentemente, maior
valor de BPL.

Os parametros avaliados no concentrado ndo apresentaram diferenca significativa com
a variacdo da velocidade superficial da agua de lavagem na CCR. Na corrente do rejeito foi
observado um efeito no acréscimo dos teores de CaO e impurezas (As, MgO, SiO, e Al,O3)
com o aumento da velocidade superficial da 4gua de lavagem de 0,25 para 0,4 cm.s™. Na C3P
ndo foram observadas nenhuma diferenca significativa nos parametros avaliados em nenhum
dos produtos. O produto drenado da espuma apresentou teores semelhantes aos da AM1 gruta),
com excecdo do teor de CaO (~22 %). Comparando os resultados obtidos com a variagdo da
velocidade superficial da agua de lavagem na CCR e na C3P sdo observados 0s mesmos
efeitos verificados anteriormente, na varia¢ao da altura de camada de espuma. Foram obtidos
rejeitos com teores semelhantes nos ensaios realizados na CCR e C3P com 0,25 cm.s™ de

velocidade superficial de 4gua de lavagem e 30 cm de altura de camada de espuma.

Tabela 19. Estudos de flotacdo em coluna com AM2.149+37). Resultados comparativos dos
testes de flotacdo em CCR e C3P. Condicdes experimentais: pH: 6,0; Jy: 0,25 cm.st: Hespuma:
20 cm; Jaim: 0,66 cm.s™; Jg: 0,49 cm.s™; [Oleato de s6dio]: 444 g.t™*; Condicionamento: 40 %
solidos p/p; Flotacdo: 25 % solidos p/p.

Parametro cer i c3P i

Conc. | Rej. | Conc. | Dren. | Rej.

Recuperacdo Maéssica, % | 83,8 | 16,2 | 76,8 | 6,3 | 16,9
Teor P,0s5, % 38,3 | 12| 383 | 149 | 13,0
Recuperacdo de P,Os, % | 994 | 06 | 90,3 | 29 | 6,8
Teor CaO, % 55,0 | 49 | 55,1 | 12,2 | 24,8

Teor As, g.t* 127 | 17 | 122 | 67 | 61

Teor Fe,03, % 09 (74| 08 6,8 | 57
Teor MgO, % 02 | 33| 02 1,7 | 2,0
Teor SiO,, % 16 |138| 1,4 | 10,1 | 98

Teor Al,O3, % 03 [ 90| 01 69 | 68
BPL, % 839 | 22 | 83,9 | 32,6 | 28,5
CaO/P,05 14 | 41| 14 08 | 19
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Tabela 20. Estudos de flotacdo em coluna com AM2.149+37. Resultados comparativos dos

testes de flotagdo em CCR e C3P. Condicdes experimentais: pH: 6,0; Ju: 0,25 cm.s™; Hespuma:
30 cm; Jaiim: 0,66 cm.s™; Jg: 0,49 cm.s™; [Oleato de s6dio]: 444 g.t™*; Condicionamento: 40 %

solidos p/p; Flotacdo: 25 % solidos p/p.

A CCR C3P

Parametro - -

Conc. | Rej. | Conc. | Dren. | Rej.
Recuperacdo Massica, % | 83,0 |17,0| 77,4 | 8,2 | 14,3
Teor P,0s, % 384 | 15| 39,2 | 180 | 1,3
Recuperacédo de P,Os5,% | 99,2 | 0,8 | 948 | 46 | 0,6
Teor CaO, % 549 | 56 | 55,1 | 21,7 | 4,1

Teor As, g.t* 128 | 16 | 129 | 77 | 9,0

Teor Fe;03, % 09 | 78 | 07 53 | 7,0
Teor MgO, % 02 |34 02 15 | 3.2
Teor SiO,, % 16 |140| 15 8,9 |138
Teor Al,O3, % 03 [90 | 01 59 | 117
BPL, % 84,1 | 33 | 858 | 394 | 2,8
Ca0/P,0s5 14 3,7 14 12 | 3,2

Tabela 21. Estudos de flotacdo em coluna com AM2.149+37. Resultados comparativos dos

testes de flotacdo em CCR e C3P. Condicbes experimentais: pH: 6,0; J,: 0,4 cm.s™: Hespuma:
30 cm; Jaim: 0,66 cm.s™; Jg: 0,49 cm.s™; [Oleato de sodio]: 444 g.t™; Condicionamento: 40 %

solidos p/p; Flotacdo: 25 % solidos p/p.

. CCR C3P
Parametro _ _
Conc. | Rej. | Conc. | Dren. | Rej.
Recuperacdo Maéssica, % | 82,2 [178| 79,2 | 88 |121
Teor P,0s, % 382 | 05| 391|179 | 13
Recuperacédo de P05, % | 99,2 | 0,8 | 94,7 48 | 05
Teor Ca0, % 55,0 [10,3| 55,6 | 21,8 | 4,7
Teor As, g.t* 126 | 37 | 129 | 83 | 15
Teor Fe,03, % 09 | 65| 07 51 | 7,3
Teor MgO, % 02 | 47| 02 16 | 35
Teor SiO,, % 16 [189] 1,3 90 [141
Teor Al;O3, % 03 |151| 01 59 | 89
BPL, % 836 | 1,1 | 856 | 39,2 | 2,8
CaO/P,0s 14 (206| 14 12 | 3,6
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As Figuras 46 (a, b) apresentam o aspecto visual dos produtos obtidos nos estudos de
flotagdo em CCR e C3P. Foram observadas grandes diferengas entre os produtos concentrados

e rejeitos caracterizando a qualidade destes produtos.

(@) (b)

Figura 46. Aspecto visual das amostras dos produtos (a) concentrado e rejeito obtidos em
estudos de flotacdo em CCR, e (b) concentrado, drenado e rejeito dos estudos de flotagdo em
C3P.

4.4 CorrelacOes estabelecidas entre arsénio e demais elementos

Com os resultados das analises quimicas dos produtos, realizadas por FRX, foram
determinadas as correlacfes entre o arsénio, presente nas amostras de minério, e 0s demais
constituintes analisados (P,Os, CaO, Fe;03, Al,03, SiO, e MgO). O elemento arsénio e
fosfato, e arsénio e calcio, mostraram estar diretamente relacionadas, ou seja, 0 As se
concentrou juntamente com Ca e P. Os elementos constituintes das impurezas (Si, Al, Mg e
Fe) apresentaram correlacdo inversa ao As, como mostram as Figuras 47 (a-f). Estes dados
mostraram que o processo de flotacdo ndo foi eficiente para separacdo do contaminante
arsénio do concentrado fosfatico, e indicaram que o arsénio esta associado a mineralogia do
Ca e P, podendo estar substituindo o P na estrutura do fosfato. Apesar disto, 0 As também esta
associado aos minerais de ganga, como foi evidenciado nas diversas andlises quimicas
realizadas ao longo do trabalho, como por exemplo, das amostras de material magnético e nao

magnético, da distribuicdo granuloquimica, das amostras de mineral de minério e ganga.
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Figura 47. CorrelagOes determinadas entre os teores de arsénio e demais elementos analisados
(P205, Cao, Fe,0s3, A|203, S|02 € MgO) por FRX.
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5. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos neste trabalho foi possivel estabelecer as seguintes
conclusdes:

1. E possivel concentrar o minério de fosfato por flotagio, obtendo-se concentrados
finais com teores de P,Os superiores a 35% e baixos teores de impurezas (Fe,O3, SiO,, MgO,
Al,O3).

2. O teor de arsénio apresentou uma correlacdo linear positiva em relacdo aos teores de
P,Os e CaO, indicando uma possivel associagdo do mesmo com 0s minerais de minério. A
hipGtese sugerida é de que, provavelmente, o arsénio esta substituindo o fosforo na estrutura
guimica da apatita. Além disto, o As também apresentou associa¢do aos minerais de ganga.

3. Os melhores resultados dos estudos de flotacdo em célula mecéanica, com a amostra de
minério AM1 (24,3 % de P,Os e 87 g.t™ de As), foram obtidos com a amostra classificada na
faixa granulométrica +37-149 um para dosagens de 800 g.t* de oleato de sédio e 100 g.t*
oleo diesel emulsificado (flotacdo extensora). Neste caso, o efeito do condicionamento em
alta intensidade, com 0,9 kWh.m, foi fundamental para obtencdo de concentrados com teores
minimos de 35 % de P,0s. A recuperacao massica foi de 42,1 %, a recuperacao de P,Os foi de
62,6 % e o teor do concentrado final foi de 35,6 % P,Os, com baixos teores de impurezas
(Fe;03 < 1,0 %, SiO; < 2,4 %, MgO < 0,4 %, Al,O3 < 0,7 %), exceto para o arsénio, o qual
passou para 124 g.t*. O processo scrubbing, previamente a flotagdo, ndo resultou em melhor
desempenho do processo.

4. Os melhores resultados dos estudos de flotacdo em célula mecénica, com a amostra de
minério AM2 (30,5 % de P,Os e 92 g.t* de As), foram obtidos com dosagens de 444 g.t* de
oleato de sodio e 100 g.t™* de 6leo diesel emulsificado (flotacio extensora), sem o uso do CAL.
Neste caso, a recuperacdo massica foi de 79 %, a recuperacdo de P,Os foi de 95,2 % e o teor
do concentrado final foi superior a 38 % P,0s, com baixos teores de impurezas (Fe,O3 <
0,8 %, SiO, < 2 %, MgO < 0,2 %, Al,03 < 0,3 %), exceto para 0 arsénio, 0 qual passou para
126 g.t™.

5. Os estudos de flotacdo em coluna convencional reta (CCR) apresentaram maiores
recuperacdes massicas e de P,Os, porém a C3P gerou concentrados mais limpos, com maior
teor de P,Os, evidenciando o carater de coluna enriquecedora. Os melhores resultados (CCR)
apresentaram 83,8 % de recuperacdo massica, 99,4 % de recuperacdo de P,Os e teores de
38,3 % P,0s e 127 g.t™* de arsénio.
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6. ESTUDOS FUTUROS

1. Estudos de otimizacdo dos parametros operacionais aplicados a concentracdo de
minério de fosfato em coluna de flotacéo;

2. Avaliar a possibilidade de recirculagdo do produto drenado, no caso da aplicagéo da
C3P, como forma de aumentar a recuperacgdo global do circuito de flotacéo;

3. Estudos de validagéo dos resultados em escala piloto;

4. Estudos da etapa de escrubagem com uso de H3PO, para evitar a formacao de CaSO, e
avaliar a influéncia sobre o teor de P,0s;

5. Estudos de avaliagdo dos produtos concentrados para fabricagdo de fertilizantes

fosfatados.
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ANEXOS

ANEXO A - Instrucdo Normativa SDA N° 27, 5 DE JULHO DE 2006

INSTRUCAC NORMATIVA SO N° 27, 05 DE JUNHD DE 2006
Publicada po D.0.U do dia 09062004, o° 110, segde 1, piginas 15 16

O SECRETARIO DE DEFESA AGROPECUARIA - SUBSTITUTO, DO MINISTERIO
DA AGRICULTURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO, no uso da atribuicio que confore o art. 41,
do Anexo I, do Decrete o® 5351, de 21 de janeiro de 2003, tendo em vista o disposto no Drecreto o° 4.954,
de 14 de janemo de 2004, que regulamentou a Lei o° §.294, de 16 de dezembro de 1980, e o que consta do
Proceszo o 21000001052 2005-06, resolve:

Art. 1° Os fertilizantes, cometives, ipoculantes e biofertlizantes, par serem produzidos,
imporados ou comercializades, deverdo atender aos limites estabeleckdos nos Apewes L IL I IW e W
dsmlusumm Mormativa no que se refere 25 conceniTagtes mAkimas admitidas para agentes fitotowicos,
palogEnices 20 homem amimais e plantas, metais pesados toxices, pragas e ervas daninhas,

Art. 2° O estabelecimentos que produzam ou impertem fertilizantes, cometivos, mocnlantes
ou hiofertilizantes deverdo manter comrole periodico das materias-primas e dos produtos o que se refere
205 copfaminamtes previstos mesta Instnagdo Normativa, sem prejuizo de comfroles previstos ouiras
lagislagdes & pormas.

Art. 3* Aps resultades apaliticos obtides serde admitidas tolerinciys limitadas a 30% (triota
por cento) dos valores definidos nesta Morma.

Paragrafo unice. A folerdinci prevista mo caput deste artpo ndo se aphica aos limites
estabelecidos como ansentes dos Anexos IV e V.

Ar. 4 Os metodos analticos para determinagdo dos agemtes firetomicos, parogénicos a0
homem, apimais e planfas, metass pesados toxicoes, pragas e envas danmbas previsios nesta Norma serao
estabelecidos em até um ape, a partir da data de publicagie desta Instrucdo Nommativa, por i da
Secretaria de Defesa Agropecuaria - SDA, de acorde com o disposte nos arts. 70 e 71 do regulamento
aprovade pelo Decreto o° 4954, de 14 de janeiro de 2004

Art. 3 Oz valores copstantes dos Answos I I, T IV & W deverdo ser revistos em até quatro
anos confados da data de publicacdo da presente Instrug 3o Nonmativa,

Art. §° Esta Instrucdo Nemmativa ndo se aplica 205 produtos fabricadoe:, mmperfados e
comercializados em data anterior a sua publicacd.

Art. 7 Aos infratores destas Instrucde Wommativa serdo aplicadas a5 saogdes previstas oo
Diecreto o 4.934, de 2004

Art. 3° Os casos omiszos e as duvidas mscitadas na execugie desta Instrucio Normativa ssrdo
resolvidos pela Secretaria de Defesa Agropecuaria.

Art. 9° Sem prefuize de disposto oo ar. 17, do Arews do Decreto o £.954, de 2004, s
estabelecimentos produfores terdo prazo de até um ano, 2 pamtr da data de publicagio desra Instragdo
Normativa, para adeguarem seus produtes aos imites maximos estabelecidos pos Anexos LIL I IVe W
desta Worma.

Art. 10. Esta Instrucio Nommativa entra em vigor o2 data de sua publicagdo.

WELMON OLIVEIRA DA COSTA



ANENOI

LIVITES MAWIMOS DE METAIS PESADOS TOXICOS ADMITIDOS EM FERTILIZANTES
MINERAIS QUE CONTEMHAM O NUTRIENTE FOSFORO, MICRONUTRIENTES OU COM
FOSFORO E MICRONUTEIENTES EM MISTURA COM OS DEMATS NUTRIENTES

Metal Pesado Valor admitido em Valor merdimo admdtido em milizrama por quilograma
miligrama por quileFrama (mekg) na massa total do ferblizante
(mz'kg) por ponto
percentual () de o0, &
por ponto percential da
somataria de
micromutrientes V&)
Cohma A Cobma B ~ Wolpa C Cohma D
B0y Somatorio da | Aplicavel aos Fertilizantes Aplicave] aos
EATantia de minerals mistes e Fertilizantes formecedores
micromirientss | complexos com Farantia enlnsivamente de
de macronuiTientes micromirisntes e a0s
primarios & fertlizantes com
mirromarientes mACTonIiTientes
secumdarios &
IicTomutrientss
Arzenio (As) 2.00 300,040 250,00 400009
Cadmio (Cd) 4.00 15.00 57.00 450,00
Chumhe (Fh) 20,00 730,00 1.000.00 10.000,00
Croma (1) 40,00 300,040 -
\-Iercum (Hz) 0.05 10,00 -

ki

Lh

Notas:

Para o5 fartilizantes mimerais fomacedores exchisives de micTommtrientes e para os fertilizantes
minsrais com macromirisntes secundirios e micromsmientes, o valor maxime admitide do
comtaminante serd obfide pela multiplicacdo da somaroria das percenmfapens garantidaz ou
declaradas de micromatrientss no fertiizants pels valor da cobuna B. O maximo de contamimants
admitido sera limitade a0s valores da cobma D;

Pam o5 fertilizantes minerais sioples que cootenham PoO. e ndo contenham micromutrientes, o
valer maxime admiido do contamirante sera obiide pel pultiplicacae do maier percemtual de
P20, zarantide ou declarade pelo valor da colma A;

. Pama os feriilizantes minerais mistos e complesps que contenham PoQy e pdo cootenham

micromatrientss, o valor maxime admitide do contamirante sera obtido pelh muliplicacis do
major percentual de Po0. garantido ou declarade pelo valor da columa A O mémimo de
contaminante admitido sera imitado aos valores da colona C

. Para os fenilizantes mistos & complexos que contenham PO e mricromutriemtes, o valor mamimo

admitida do contaminante sera obtido pela multiplicacio da somatoria das percentagens garantidas
on declaradas de mirronuimientes no fertilizants pelo valor da cobua B, somado a0 valor obtide
pela pmitiplicacio do mainr percentual de Po0, garantifo ou declarado pelo valor da columa A O
maxime de contaminante admitide serd Hmitado aos valores da coluna C;

Parm os fertilizantes mistos e complexos qua contenhary Nirogémio e'ou Potassio e
micTomuiTEntes, sem parant@ de POy, o vakor maxime admitide do contaminante sera obtidoe pela

oultiplicagie da somatoria das percentagens garantida: ou declaradas de micromitrientes po
fartilizants pelo valor da colona B, somado an valor definido no Anewo 1T desta Worma. O maximo
de confaminante admiide sera Emitado 203 valores da colona C;

. Pam os fertilizantes mmerais com Fosfore cujo maior valor garantide ou declarado de Po0, seja de

até 5% e que 30 contenham microputrisntes, aplicam-ss o valores maximos de contamdnantes
definidos oo Apewo IT desta Norma.

AMEXO I

LIMITES MAYIMOS DE METAIS PESADOS TOXICOS ADMITIDOS PARA OF FERTILIZANTES
MINERATS COM NITROGENIO, DOTASSIO, MACRONUTEIENTES SECUNDARIOS, DAR A 05
COM ATE 5% DE o0, EPARA 05 DEMAIS NAQ ESPECIFICADOS MO ANEXO I

Metal Pesada Valor memimo admifido em milierama por quiloprama (mekg) na
massa total do fertilizante
Arsenio [Az) 10,00
Cadmio (Cd) 20,00
Chumbao (Fh) 100,00
Cromo (Cr) 200,00
Mercurio [Hz) 0,20
ANEXD T

LIMITES MAYIMOS DE METAIS PESADOS TOXICOS ADMITIDOS EM CORRETIVOS DE
ACIDEZ, DE ALCALINIDADE, DE SODICIDADE E PARA SILICATO DE CALCIO, SILICATO DE
MAGNESID, CARBONATO DE CALCIO E MAGNESIO E ESCORIA SILICATADA

Mefal Pesado Valor maxime admitido em milirrama por quilsprams (mekg)

Cadmio 0,00

Chumb 1.000.00

106



ANEXO IV
LIMITES MANIMOS DE CONTAMDVANTES ADMITIDOS EM SUBSTEATO PARA PLANTASE
CONDICIONADOERES DE 5010
Confaminante Valor maximo admitido

Sementss ou qualquer material de propagaco 0.5 planta por Iiro, avaliado em teste de
de ervas daminhas germiracio
As especies ftopatopenicas dos Funzes do peneto Ansencia
Fisarium, Phytaohiom, Pythium, Bhioooma e
Scleratinia
Arsenio (me'kg) 20,00
Cadmio (mz'kg) 5.00
Chumbo (meks) 300,00
Cromo (mpke) 500,00
Meroure (m=ke) 150
Muquel (mzkg) 175,00
Selenio (mgks) 50,00
Coliformes termotolerantes - numere mats provavel por 1.000.00
Erama de matera seca (NMP'E de MS)
Creos viaveis de helmintos - DUmeTo por quatro gramas 1,00
de solidos fofais (2° em 4g 5T
Salmoneliasp Ansencia em 10g de materia seca

ANEXOW

LIMITES MAXIMOS DE CONTAMINANTES ADMITIDOS EM FERTILIZANTES ORGANICOS

Contammantes Valor maximo admitido

Arsemio [me/ks) 20,00
Cadmio [me/ks) 3.00
Chumbo (me'ks) 150,00
Cromo (mekg) 200,040
| Mercurio (mzke) L0
Miguel (meks) 70,00
Seleno (meks) B0,
Coliformes termotolerantes - mimers mais provavel por 1,000,040
gramm de mabéria seca (MMPiz de MS)

Ovos vizvels de helmintos - mumeny por quatro gramas de 100
solidos totais (0° em 4g 5T)

Salmoneiia sp Ausencia em 10g de materia seca
» Nota:

1. Para os fertilizantes arganominerais, o valor maxime admitide para cada coofaminante
sera obtide pela soma dos valores deste Anexo V com 05 valores referentes 35 Faramtias
dos muirentes, calculades pelo Anexo Iou Anexo IT desta Norma, conforme o caso
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ANEXO B - Procedimento de preparo do Oleato de sédio

1. Preparar uma solucdo de NaOH (Pesar ~ 10 g e diluir e 10 mL de agua), e depois

dissolver em 50 g de &cido Oleico (reacdo exotérmica). Agitar bem até ficar pastoso.

Detalhamento da reacdo estequiométrica esta descrito abaixo.

2. Deixar por um periodo de 2 horas em estufa a 105-110 °C, até secar.

3. Deixar esfriar, e utilizar o moinho de facas para a pulverizagdo do oleato de sodio.

REACAO DO ACIDO OLEICO COM NaOH

CHs(CHy);CHCH(CH,),-COOH + NaOH — CH3(CH,),CHCH(CH,);-COO-Na* + H,0

282 ¢ 40¢
Densidade do 4cido oleico = 0,9 g/cm®
v =1 L de 4cido oleico = 1000 cm®

m =900 g de ac. oleico

Massa de soda necessaria para a estequiometria:

282¢-40g

900 g - x = 127,66 g (massa de soda necessaria)
Produto formado (saponificacao)

282g-304 g

900 g -y =970,21 g (produto formado)

3049 189
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ANEXO C - Preparo de solugdo de 6leo de soja saponificado (1 % p/v)

Pesar 10 g de 6leo de soja em um béquer;

Adicionar 25,7 g de agua destilada/deionizada e agitar por 5 min.;
Adicionar 11,9 mL de hidréxido de sodio a 10 % p/v e manter sob agitacéo;
Aquecer & 70 °C por 15 min;

Adicionar 950 g de agua destilada/deionizada para diluigéo.
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ANEXO D - Preparo de amostra e analise de fosfato

DIGESTAO DA AMOSTRA

e Pesar 1 g daamostra

e Adicionar 10 mL de HCI P.A. e 50 mL de agua deionizada

e Levar a chapa de aquecimento e tampar cada béquer com vidro de relogio
e Reduzir aamostra a um volume menor que 25 mL

e Resfriar

e Transferir para baldo volumétrico de 250 mL utilizando papel de filtro quantitativo e
avolumar

ANALISE DE FOSFATO

1. Preparo da solucdo Corante

e Dissolver 20 g de Molibdato de Aménio e 1 g de Metavanadato de aménio em 100 mL de
agua deionizada quente

e  Esfriar e transferir pra baldo de 1000 mL

e Adicionar 140 mL de HNO3 P.A.

e Avolumar

2. Curva de Calibracéo

e Preparar padrdes para curva de calibracdo a partir de um padrdo Merck de 1000 ppm de
fosfato

As concentragdes para curva de calibracdo sdo: 0 (Branco), 10, 20, 30, 40, 50 e 60 ppm
Pipetar o volume necessario para cada concentracdo para bales de 100 mL

Adicionar 25 mL da solucgéo corante e avolumar

Deixar em repouso por 10 minutos

Proceder com a leitura no fotdmetro de UV, em 430 nm

Realizar as leituras do branco e dos padrdes preparados

Fazer regresséo linear e obter equagéo

3. Analise

Pipetar uma aliquota de 2,5 mL da amostra digerida para baldo volumétrico de 100 mL
Adicionar 25 mL da solugéo corante e avolumar

Deixar em repouso por 10 minutos

Proceder com a leitura no fotometro de UV, em 430 nm



ANEXO E - Condigdes analiticas do FRX
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Condigdes de Analise

Curva Concentrados

Curva Rejeitos

Elemento | Tensdo, | Corrente, | ) Desvio Faixa de L Desvio Faixa de o

o WA Filtro | Meio S Correlacao Concentragao Sensibilidade S Correlacao Concentragao Sensibilidade

P,Os 5 1000 N&do | Hélio | 0,65 % 0,9983 16,5-37,3% 421 cps/% 0,7 % 0,9957 2,3-16,5% 356 cps/%
As 20 413 Al Hélio | 11,9 ppm 0,9668 13 -137 ppm | 0,892 cps/ppm | 9,55 ppm 0,9885 13- 146 ppm | 1,46 cps/ppm

Ca0o 9 1000 Néo Ar 1,86 % 0,9896 30,6 -53,9% | 1796 cps/% 1,86 % 0,9984 4,9 -26,3% 2550 cps/%

MgO 5 1000 Ndo | Hélio | 0,02 % 0,9998 04-18% 120 cps/% 0,02 % 0,9928 14-32% 70,1 cps/%
Fe,03 30 100 Né&o Ar 0,04 % 0,9999 1,0-44% 9475 cps/% 0,04 % 0,9665 31-6,7% 17165 cps/%

SiO, 5 1000 N&o | Hélio 1,0% 0,9848 21-113% 526 cps/% 0,33% 0,9978 52-151% 706 cps/%

Al,O; 5 1000 Ndo | Hélio | 0,16 % 0,9992 0,6-82% 74.2 cps/% 0,26 % 0,9964 41-113% 73,8 cps/%




