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Resumo

Muitos estudos académicos foram realizados nos
Estados Unidos, durante as décadas de 30 e 40, motiva-
dos pela correlagdo entre o estado de agregacéao da polpa
e a recuperacao do processo de flotagdo, observada no
dia-a-dia das usinas. O objetivo desse trabalho é contri-
buir para uma maior compreenséao do fen6meno observa-
do na pratica, dentro da realidade brasileira. Ensaios de
microflotacdo e grau de dispersdo foram realizados com
particulas de quartzo, apatita e calcita. Os resultados re-
forcam a afirmativa postulada por Taggart e colaborado-
res de que a agregacdo ocorre como efeito da acdo de
reagentes e ndo como a causa de uma boa flotabilidade.
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Abstract

Many academic studies were carried out in the
United States during the 1930 and 1940’s, motivated
by the correlation between the pulp aggregation state
and the recovery at the flotation process, observed in
industrial circuits. The aim of this work is to contribute
to a better understanding of the phenomenon within
the Brazilian reality. Microflotation and dispersion tests
were carried out with quartz, apatite and calcite
particles. The results strengthen the assertion by Taggart
and co-workers that the aggregation occurs in the pulp
as an effect of the reagents action and not as the primary
cause of good flotability.

Keywords: flotation, aggregation, dispersion.
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1. Introducéo

Logo nos primordios da aplicacéo
industrial do processo de flotacéo, cons-
tatou-se, no dia-a-dia das usinas, que
existia uma evidente correlacdo entre o
estado de agregacédo da polpa e a recu-
peracdo do processo (Sulman,1919); (Ta-
ggartetal., 1934) e (Fittetal., 1943). Como
consequéncia disto, entre os anos 20 e
30, circulava entre os operadores de usi-
nas de flotagdo dos Estados Unidos um
ditado muito interessante do ponto de
vista teorico e pratico: "to float a mine-
ral, you must first flocculate it" (Taggart
etal., 1934, P.367). Esse ditado motivou
muitos estudos de cunho académico nos
Estados Unidos durante as décadas de
30 e 40, que resultaram em duas verten-
tes (Gaudin,1932);(Taggart et al., 1934) e
(Fittetal., 1943):

i. Um primeiro grupo buscava dar supor-
te cientifico ao fendmeno observado

na pratica, acreditando que a agrega-
cdo era a causa de uma boa recupera-
cdo e, consequentemente, a escolha
dos reagentes de flotagdo deveria ser
feita de modo a privilegiar a agrega-
cdo dos minerais que se desejava flo-
tar e aumentar a dispersdo dos mine-
rais que ndo se desejava flotar.

i.Um segundo grupo, do qual Taggart e
colaboradores faziam parte, assumia
uma postura cética diante do fenéme-
no, postulando que a agregacéo era
apenas um efeito da interacdo entre
minusculas bolhas existentes no seio
da polpa e particulas previamente hi-
drofobizadas pela agéo do coletor.

No final dos anos 40, chegou-se a
um consenso de que Taggart e colabo-
radores estavam corretos. O assunto,
desse modo, tornou-se praticamente es-
quecido, sepultando uma constatacdo
extremamente Util e relevante para o en-

Tabela 1 - Estudos relacionando flotabilidade e agregacao.

genheiro de processos. No Brasil, em
meados dos anos 80, 0 assunto reapare-
ceu em Vvarias pesquisas realizadas na
Universidade Federal de Minas Gerais,
gerando, entdo, uma série de publicacdes
em portugués relevantes sobre o temace,
desse modo, ressuscitando velhas inda-
gacdes bastante pertinentes (Tabela 1).

O objetivo desse trabalho é contri-
buir para uma maior compreensao do fe-
ndmeno observado na pratica, buscan-
do verificar os limites de sua validade.

Segundo Parfitt (1969), o termo dis-
persdo ¢ usado para se definir o proces-
so completo de incorporagdo de particu-
las sélidas (finamente divididas) a um
meio liquido, de maneiratal que o produ-
to final resulte num estado uniforme de
distribuicdo. Por outro lado, o estado de
agregacao se refere a estabilidade ter-
modindmica da dispersdo como tal, ge-
ralmente em funcao do tempo. Particulas

Referéncia Sistemas minerais/reagentes Conclusbes (*)
Coelho, 1984 Apatita/oleato de sédio FcA
Coelho, 1984 Quartzo/amina FcD
Galery; Peres, 1986 Willemita/amina FcD
Da Luz, 1988 Calcita, apatita, <,jo_lom|ta/ oleato de FCA
sodio
Através do controle da concentracédo do
coletor (pH=8), foi possivel obter agregacao
Oliveira, 1986 Fluorita e cassiterita da fluorita e dispersédo da cassiterita. A

fluorita (mais agregada) flotou em maior
magnitude que a cassiterita.

Salum; Assis e Leal
Filho, 1992

Minérios de fosfato com diferentes
solubilidades e composicao
mineraldgica/ acidos graxos, amido

Apatita: FcA (coletor), FficA (depressor) e
FcA (coletor + depressor).

Salum; Valente, 1995

Calcita e apatita/ amido e oleato de
sédio

Calcita: FcA.
Apatita: FcA.

(*) FcA = maximos de flotabilidade coincidiram com méaximos de agregacéo; FcD = maximos de flotabilidade coincidiram
com maximos de disperséo e FfiicA = maximos de flotabilidade néo coincidiram com maximos de agregacao.
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de dispersdes instaveis tendem a se agre-
gar, minimizando sua energia interfacial,
e ase segregar do meio, minimizando sua
energia potencial (Da Luz; Araujo, 1988).

O estado de agregacdo pode ser
estimado ou inferido através de proprie-
dades a ele associadas (turbidez da sus-
pensdo, velocidade de sedimentacédo) e
quantificado pelo grau de dispersdo/
agregacdo, que constitui uma medida
relativa. Araujo e Galery (1987) apresen-
tam e discutem diversas técnicas para a
determinacédo do grau de disperséo/agre-
gacéo de solidos em suspensdo aquosa.

A estabilidade de um sistema dis-
perso pode ser minimizada através do
aumento do grau de agregacgdo entre as
particulas. Para, efetivamente, se conse-
guir tal intento, pode-se fazer uso de re-
agentes quimicos que, em virtude de sua
natureza e modo de acdo, irdo determi-
nar se a agregagdo ocorrera por coagu-
lagdo, floculagdo, aglomerac&o ou siner-
gia, entre quaisquer desses mecanismos.

2. Procedimentos
experimentais
2.1 Obtencé&o das amostras

Os minerais apatita e calcita foram
obtidos da purificacdo de amostra do
minério calcitico padrao da jazida de Ca-
jati-SP, através de ensaios de afunda-flu-
tua em liquidos densos (bromoférmio e
iodeto de metileno). O quartzo foi prepa-
rado a partir de amostra de quartzito. Os
trés minerais foram cominuidos e penei-
rados de modo a gerar dois produtos:
um mais grosseiro (-150+44um), utiliza-
do nos ensaios de flotabilidade, e outro
mais fino (-32um), utilizado nos ensaios
de determinacdo do grau de disperséo e
de medidas de ponto isoelétrico (PIE).
Difrac&o de raios X foi utilizada para cer-
tificar a pureza das amostras.

2.2 Reagentes utilizados

Utilizou-se, como coletor para quart-
z0, a eteramina Flotigan EDA, produzida
pela Clariant. Para a flotacéo de apatita e
calcita, utilizou-se oleato de s6dio como

coletor e tall-oil para os ensaios de dis-
persao desses minerais, amhos reagentes
sendo carboxilatos. Solugdes foram pre-
paradas com agua destilada, na concen-
tracdo desejada para cada teste. Para cor-
recdo de pH, utilizaram-se os reagentes
NaOH e HCI P.A. preparados a 10% p/v.

2.3 Ensaios de flotabilidade

Para determinacdo da flotabilidade
do quartzo, executaram-se ensaios em
célula de flotacdo Cimaq, com cuba de
1500 mL, a 1100 rpm. Os ensaios eram
conduzidos adicionando 300 g de amos-
tra em 1200 mL de agua potavel, perfa-
zendo uma porcentagem de sélidos da
ordem de 20% em massa. Apds corre¢do
do pH da polpa, para os valores deseja-
dos, condicionava-se esta com o coletor
por 2 min, quando, entdo, se admitia ar
no sistema, coletando-se a espuma até a
exaustéo.

A flotabilidade dos minerais apati-
ta e calcita foi determinada através de
ensaios de microflotacdo em tubo de
Hallimond Modificado (placa porosa
média-fina) em pH 10,3, sob as seguin-
tes condigBes: 1 g do mineral puro era
condicionado com solugéo de amido na
concentragdo desejada por 2 min, segui-
do pelo condicionamento com oleato de
sodio (12 mg/L) por 1 min. O nivel da
solugdo era mantido constante (160 mL).
Apés condicionamento, flotagdo foi
realizada durante o periodo de 1 min
com uma vazdo de gas nitrogénio de
60 mL/min.

Os produtos flutuado e afundado
eram filtrados, secados e pesados. A flo-
tabilidade foi assumida como sendo a
razdo entre a massa do produto flotado e
a da alimentacdo, multiplicado por 100.

2.4 Determinacao do grau de
dispersao

Os graus de dispersao de suspen-
sOes dos minerais quartzo, apatita e cal-
cita foram determinados segundo 0 mé-
todo da sedimentacdo em proveta. Utili-
zou-se proveta de 100 mL com didmetro

de 30 mm acoplada a um tubo de borra-
cha posicionado em sua porc¢éo inferi-
or, cuja saida era aberta ou fechada atra-
vés de uma pinca de Mohr. O modus
operandi das determinaces compreen-
diaaadicdo de 1,0 g do mineral puro em
80 mL de solucdo, previamente prepara-
da, para as condicdes que se desejava
(pH e concentracao de reagentes), acom-
panhado de 1 min. de condicionamento,
apos o qual a proveta era virada de ca-
beca para baixo por 5 vezes, deixando o
material decantar por 3 segundos, quan-
do entdo se recolhia 0 material disperso
através da abertura da pinca de Mohr. O
material disperso e 0 sedimentado (agre-
gado) eram secados e pesados. O grau
de dispersdo era calculado pela razdo
entre a massa de sélido dispersa ap6s
terem transcorrido 3 segundos de sedi-
mentacdo e a massa total alimentada, mul-
tiplicada por 100.

2.5 Determinacado do Ponto
Isoelétrico (PIE)

O ponto isoelétrico do quartzo foi
determinado através do método de Mu-
lar-Roberts (Mular; Roberts, 1966), ba-
seado em mudancas do pH de suspen-
sOes, apos variacdo da concentragdo de
um eletrélito indiferente, utilizado para
ocasionar variacdo da forca idnica do
sistema. O pH inicial (pH,) da suspensao
de 1,0 grama do mineral puro em 70 mL
de solugdo 10N de KNO, era ajustado
com NaOH ou HCI 10% p/v e o valor era
anotado. Em seguida, adicionava-se
KNO, sob agitacdo, aumentando sua
concentracao de 102 para 10 N. Media-
se 0 pH final (pH,) apds 10 segundos de
repouso do sistema com pH-metro Mi-
cronal, modelo B374. Calculava-se a di-
ferenga pH, — pH, (ApH) e tracava-se a
curva de pH versus ApH.

3. Resultados e
discussao

3.1 Sistema
eteramina

guartzo/

A flotabilidade do quartzo com ete-
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ramina, em funcéo do pH, pode ser observada na Figura 1,
onde se verificaum patamar de alta flotabilidade entre pH=5e
pH=10. Ja o grau de dispersdo, em fung¢do do pH, é apresenta-
do na Figura 2, onde é possivel observar duas regifes de
maxima dispersdo: umaem pH=2,5 e outraem pH=13.

Comparando os resultados, observa-se uma correlacéo
direta entre flotabilidade e agregacdo. O méaximo de dispersao
da polpa, em pH=2,5 pode ser explicado pelo fato de que, em
pH=2, ocorre reversao do sinal de carga elétrica superficial do
mineral (Figura 3). Como o coletor é catibnico e interage com o
mineral, na forma de contra-ion na dupla camada elétrica, tal
comportamento € esperado e corroborado pelo minimo de flo-
tabilidade observado no mesmo pH.

O maximo de dispersdo observado em pH=13 pode estar
associado a quimica do coletor em solugdo. Sendo o coletor
uma eteramina, a partir de pH=10,5 comegam a ocorrer a dimi-
nuicdo da concentragdo da espécie ionizada (coletora) e um
aumento da ndo ionizada. Tal comportamento foi corroborado
pela queda de flotabilidade do quartzo, indicando uma menor
interagdo mineral/coletor.

3.2 Sistemas apatita/carboxilatos e calcita/
carboxilatos

Realizaram-se medicdes do grau de dispersdo dos mine-
rais puros apatita e calcita com agua destilada e pH=10,3; na
auséncia de reagentes, na presenca de tall-oil e na presenca
simultanea de amido e tall-oil, chegou-se aos resultados apre-
sentados na Figura 4, onde é importante destacar que:

i. Nas trés condic¢des testadas, a apatita apresentou-se menos
dispersa que a calcita.

ii.O tall-oil foi capaz de diminuir o grau de dispersédo dos dois
minerais em pequena monta.

iii. Aacao conjunta da dupla amido/tall-oil resultou numa dras-
tica queda do grau de dispersdo de ambos minerais.

Os resultados dos ensaios de microflotacdo em tubo de
Hallimond, para os minerais calcita e apatita, encontram-se
expostos na Figura 5, onde se verifica que:

i. A apatita apresentou maior flotabilidade que a calcita, em
todas as condi¢des avaliadas.

ii.Ambos minerais sofreram um drastico aumento em flotabili-
dade, quando os reagentes foram condicionados em con-
junto, indicando uma possivel acdo sinergética entre a du-
plaamido/ oleato.

Comparando os resultados apresentados pelos ensaios
de disperséo e microflotacéo, tem-se que:

i. A apatita apresentou valores de grau de agregacdo e de
flotabilidade maiores que os da calcita, ou seja, 0 mineral
que apresentou a maior agregacao foi também aquele com
maior flotabilidade.

100
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Figura 1 - Flotabilidade do quartzo com eteramina (250 g/t) versus
pH.
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Figura 2 - Grau de dispersdo do quartzo com eteramina (9mg/L)
versus pH.
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Figura 3 - PIE do quartzo pelo método de Mullar-Roberts.
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ii.Para ambos minerais, observa-se que

o0 condicionamento destes com amido N Ensaios com égua destilada
+ coletor resultou em um grau de agre-
gacdo maior que o condicionamento 40 (pH =10,3)

com o coletor apenas. Entretanto essa Tall-oil = 12mg/L
segunda condicdo foi a que apresen-

tou maiores valores de flotabilidade.

w
o
T

Com base nesses resultados, acre-
dita-se que o0 amido, por ser uma grande
molécula polimérica, esteja agindo como
um floculante, aumentando a agregacéo
da polpa. Por outro lado, a existéncia de
varios grupos OH, em suas moléculas,

1
Amido = 22mg/L
2
1
2

permite sua adsorc¢do na interface calci-

ta/solucdo e/ou apatita/solucéo através

de interacGes (complexacgdo) entre tais

grupos OH e sitios CaOH existentes na 3 3
interface mineral/solucéo (Raju et al.,

1997). Tal adsor¢do, certamente, seria 0

responsavel pela diminuigdo da flotabi- Apatita Calcita
lidade dos minerais calcita e apatita veri-

ficada na Figura 5, na medida em que se
aumenta a concentracdo de amido em
solucéo.

N
o
T

Grau de Dispersao (%)
S
]

1 - Auséncia de amido e tall-oil
2 - Presenca de tall-oil
3 - Presenca de amido e tall-oil

~ Figura 4 - Grau de dispersdo dos minerais apatita e calcita na presenca de agua
4 . CO nc I usoes degstilada, amido e tall-oilr.) P i ¢ ’

Os resultados obtidos na presen-
te investigacao reforcam a afirmativa de
Taggart de que a agregacdo acontece na 80
polpa como efeito da acdo de reagentes
e ndo como a causa de uma alta flotabili-
dade:

1. No sistema quartzo/eteramina, obser-
va-se uma relacdo direta entre agrega-
cao e flotabilidade. Entretanto o maxi-
mo e minimos de flotabilidade se de-
vem a condigdes favoraveis ou nao
de interagcdo quartzo/coletor e ndo a
agregacdo dos minerais. Esta poderia
apenas fornecer um progndstico, por
ser apenas um efeito da interacdo do
reagente com o mineral.

Condicionamento dos reagentes:
O Em separado - Apatita

-~
o

® Conjunto - Apatita

A Em separado - Calcita

[=2]
o

A Conjunto - Calcita

(41
o

F Y
o

Flotabilidade (%)
w
[=]

N
o

2. Nos sistemas apatita e calcita/carbo-
xilatos, a maior agregacao apresenta-
da pela apatita frente a calcita coinci-
diu com amaior flotabilidade obtida pela
apatita. Por outro lado, observou-se

-
o

- ~ 0 L 1 L L
que os maiores valores de agregagao, 0 10 20 30 20 50 60

obtidos no condicionamento amido +
coletor frente ao condicionamento com

OC(_’lemr apenas, nao COir_‘C_idiram COM  Figura 5 - Flotabilidade dos minerais apatita e calcita com oleato (12 mg/L) versus
maiores valores de flotabilidade. concentragdo de amido (pH=10,3).

Concentragao de Amido (mg/L)
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