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Resumo

Ensaios de flotagdo, em bancada, de amostras de
minério fosfatico granulado efriavel de TapiraMG foram
efetuados, testando-se diferentes graus de saponifica-
¢&o de trés coletores anidnicos: “Hidrocol parcialmente
hidrogenado”, “Hidrocol sem hidrogenac&o” (obtidos a
partir de soja) e acido oléico. Os graus de saponificacdo
usados foram de 40 %, 55 %, 70 %, 85 % e 100 %. Os
ensaios foram feitos em pH 9,5. O 6leo de babacu, tam-
bém cogitado como coletor, ndo permitiu grau de saponi-
ficacdo além de 40 %, mas serviu de controle dametodo-
logia de quantificagdo do grau de saponificacgo. O Hi-
drocol parcialmente hidrogenado com grau de saponifi-
cacdo de 55 % foi o melhor, em termos deteor erecupera-
¢éo de fosforo, relagio CaO/P,0O, e teor de magnésiano
concentrado, motivando testes de flotacgio em estégio de
limpeza, sem e com aadi¢éo do coletor KE883B, um sulfo-
succinato, também em pH 9,5, utilizando-se os 6leos com
grau de saponificacéo de 55 %. O Hidrocol parcialmente
hidrogenado sem KE883B deu melhor resultado. Usou-
se amido como depressor em todos 0s ensaios.

Palavr as-chave: Rochasfosféticas, saponificacéo, &cidos
graxos, flotacéo de apatita.

Abstract

Bench scal e flotation experiments were performed
testing three anionic collectors here called “ partially
hydrogenated Hidrocol”, “non hydrogenated
Hidrocol” (very similar oils from soybean) and oleic
acid, with saponification degrees of 40 %, 55 %, 70 %,
85 % and 100 %, in order to purify carbonatitic
phosphate ores from Tapira. The value of flotation pH
was 9.5. A refined babassu oil sample (extracted from
the babassu palm seed kernel) did not achieve a
saponification degree above 40 %. Using the P,O,
content and recovery, the CaO/P,O, ratio and MgO
content of the concentrate as quality indicators, the
best resultswer e achieved with the saponification degree
of 55%, for the oils tested. Cleaner lab flotation tests
were carried out using the collectors with a
saponification degree of 55%, at pH 9.5, in the absence
and in the presence of KE883B (alkyl sulphosuccinate).
The best results were obtained to the “ partially
hydrogenated Hidrocol” in the absence of KE883B.
Sarch was used as the depressant in all tests.

Keywords: Phosphate ore, saponification, fatty acids,
apatite flotation.
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1. Introducéo

Em Tapira, Minas Gerais, aFosfertil
Fertilizantes Fosfatados /A explotaum
minério de fosfato associado a carbona-
tito de chaminé acalina de grande im-
porténcia econdbmica. A concentragéo
desse oximineral, exceto para os deno-
minados ultrafinos, tem sido feitaem cé-
lulaconvencional deflotacéo, empregan-
do-seumamisturade saisde &cidosgra-
X0s obtida através da saponificacdo do
Hidrocol, reagente obtido apartir dabor-
rade 6leo de soja.

A saponificacdo, ou hidrélisealca-
lina, € umareacdo entre 6leos e dcalis,
sob presséo e aguecimento moderado,
queorigina, aémdoglicerol, acidosgra-
xos haformade sabfes (sais alcalinos).
A misturade sais de écidos graxos cons-
titui o coletor anidnico maisempregado
naconcentracdo de oximinerais por flo-
tacdo.

A operacdo de saponificacdo, na
usinado complexo de mineracdo de Ta-
pira, ocorredeformacontinua, em reato-
res cilindricos agitados. A alimentacéo
dosreagentes (&gua, Hidrocol e hidroxi-
do de sodio) éfeltaininterruptamente. A
concentracdo da soda caustica € gjusta-
daem, aproximadamente, 10 % em massa
para ser utilizada na saponificacdo do
Hidrocol e namanutencdo do pH em 9,5
na flotagdo. O Oleo de soja chega aos
reatores a 35°C. Dilui-se com agua para
auxiliar naformacdo de misturahomogé-
nea. A agitacéo é feita por impelidores
tipo turbina e os reatores sdo mantidos
sob aquecimento moderado. O sabéo
formado ainda sofre diluicdo ulterior, a
fim de facilitar seu bombeamento para
os condicionadores da usina

O grau de saponificacdo (conver-
sd0) dos 0Oleos vegetais € um dos paré-
metros monitorados durante o processo
detransformacao do 6leo vegetal emuma
mistura de sais alcalinos de écidos gra-
xos, maisglicerol. Naflotagdo industrial,
em niveis de saponificacdo proximos a
100 %, ocorre espumacdo persistente
prejudicial ao processo (Peres & Guima-
rées, 1999). O glicerol formado auxiliana
estabilizacdo do sistema.

O largo emprego dos 6leos vege-
tais, sob aforma de sabdes, como cole-
tores na concentracdo de oxi-minerais,
incentivou vériostrabal hos, verificando
o potencial de diferentes 6leos como
matérias-primas paracol etores, com base
nos seus acidos graxos constituintes
(Branddo et dlii, 1994; Guimardeset dii,
2005). Entretanto sdo escassas as pes-
quisas sobre os efeitos do grau de sapo-
nificacdo dos 6leos vegetais naflotacdo
deoximinerais.

Essetrabalhovisaaavaliar o efeito
do grau de saponificacdo de diferentes
reagentes abase de acidos graxos naflo-
tacdo da apatita, através de ensaios de
flotagc@o em escala de bancada.

2. Materiais e métodos

As amostras de minérios, proveni-
entes do complexo carbonatitico alcali-
no de Tapira, foram col etadas na usina
de beneficiamento de minério daFosfer-
til, apds as etapas de moagem, separa-
¢30 magnética de baixa intensidade e
deslamagens, nos dois circuitos de be-
neficiamento (granulado e friavel). Na
Tabela 1, sdo apresentados os teores de
P,0,, Fe,0,, MgO e Ca0, das amostras
minério, obtidos através de andlises qui-
micasvialimida

Acidooléico, Hidrocol parciamen-
te hidrogenado e Hidrocol sem hidro-
genacéo, saponificados com NaOH a
11,5 % m/v edosadosem 400 g/t, foram
utilizados como coletores. Os graus de
saponificacdo adotados foram de 40 %,
55 %, 70 %, 85 % e 100 %, paraosensai-
os de flotagdo anidnica direta da apati-
ta, primeiramente etapa de desbaste
rougher e, posteriormente, etapadelim-
peza cleaner, sem a adi¢do do coletor

sintético Ke883B, €, depois, com a adi-
¢80 do Ke883B, um sulfosuccinato, como
descrito por Lima (1986). O éleo de ba-
bacu no alcancou grau de saponifica-
¢80 superior a40 %. O depressor amido
de milho foi gelatinizado com NaOH e
dosado em 500 g/t. SolugBesde NaOH e
HCI (grau depurezaanalitica) a5 % gjus-
taram o pH em 9,5. A célulade flotacéo
foi aCIMAQ, modelo CFB 1000.

Paraaetapacleaner com KES83B,
as dosagens dos coletores foram: 70 %
desabdo e30% deKE883B, parao miné-
rio granulado; 85 % de sabdo e 15 % de
KEB883B, parao friavel; essas dosagens
representam apropor¢cdo méassicadosre-
agentes, diante da dosagem de coletor
adotada.

O grau de saponificacdo dos 6leos
vegetaisfoi determinado baseando-seno
procedimento descrito no método AOCS
Db-3-48, dedeterminacéo dedlcali livre
em sabdes.

Osdleosforam caracterizados atra-
vés das técnicas: espectroscopia de in-
fravermelho, pel o espectrdmetro Perkin-
Elmer modelo 1760X; cromatografia
gasosa, pelo cromatografo GC9001,
Finnigan; e determinacdes dos indices
de acidez (IA), iodo (1), saponificacdo
(IS) e osteores de matériainsaponifica-
vel (MI).

3. Resultados e
discussao

A Tabela 2 apresenta as composi-
¢Oes dos 0leos vegetais, determinadas
através dacromatografiagasosa. Obser-
va-se que houve similaridade nas com-
posi¢Bes do Hidrocol parcialmente hi-
drogenado e do Hidrocol sem hidroge-
nacdo. Os teores de acidos graxos insa-

Tabela 1 - Composi¢do quimica dos minérios fosfaticos de Tapira-MG.

Minério Teores (%)
fosfatico P,05 Fe,0, MgO Ca0
Granulado 9,23 15,25 1,94 13,83
Friavel 11,86 24,25 2,31 17,77
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Tabela 2 - Composicdo dos 6leos vegetais, por cromatografia gasosa.

Acidos graxos (%)
Oleo Laurico | Miristico | Palmitico Oléico Linoléico Linolénico
C12:0 C14:0 C16:0 C18:1(9) C18:2(9,12) | C18:3(9,12,15)
Acido oléico 2,66 7,30 58,70 14,22 1,90
Hidrocol hidrogenado 0,42 0,39 16,43 18,37 52,80 4,33
Hidrocol sem hidrogenacéao 0,30 0,46 20,28 17,56 51,06 3,87
Oleo de babagu refinado 44 31 17,62 10,48 15,87 0,11 -
turados do 6leo parcialmente hidroge-  Tabela 3 - Analise quimica via umida dos 6leos vegetais.
nado sdo ligeiramente superiores aos A I S M
teores encontrados para o Hidrocol sem Oleo
hidrogenacado, confirmando as andlises ma KOH/ call ma KOH/ o,
deindice deiodo (Tabela3). : (mg 9)| (cg Vig) | (mg 9)| C4)
- " Acido oléico 201,49 97,04 201,61 0,44
Por sua vez, o &cido oléico apre-
sentou 58,70 % desse &cido e cerca de Hidrocol hidrogenado 134,67 | 11558 191,16 | 3,31
14 % de linoléico. A soma de todos os
componentes apresentados na Tabela 2 Hidrocol sem hidrogenacao 152,48 111,78 190,38 4,32
atingiu 85 %, indicando a presenca de )
OUtros Acidos graxos. 1ss0 mostra que Oleo de babagu refinado 1,05 17,59 246,91 |0,23

esse 6leo é umaoleina.

O 6leo de babagu apresentou cons-
tituicdo caracteristica, sendo composto
principalmente, por acido laurico (44,3
%), miristico (17,6 %), oléico (15,9 %)
e palmitico (10,5%).

Oleos vegetais o apresentados na
Tabela3. O valor de indice deiodo do
Hidrocol parcia mente hidrogenado apre-
senta-se ligeiramente superior ao valor
do Hidrocol sem hidrogenacéo, ao con-
trério do que se esperava, umavez quea
hidrogenacdo reduz a quantidade de
duplasligacdes das cadei as hidrocarbd-
nicas. Entre os dois reagentes, o indice
deacidez foi maior parao Hidrocol sem
hidrogenacao, indicando maior presen-
cadeécidosgraxoslivres. Osvaloresde
indice de saponificacdo (IS) e matéria
insaponificavel foram similares.

No caso da amostra de &cido ol éi-
co, 0 elevado valor do indice de acidez
esta relacionado a presenca de acidos
graxos livres, nesse caso, 0 &cido oléi-
co; osvaloresdeindicedeiodo refletem
a presenca de duplas ligaches entre as
moléculas de carbono (C=C) no compo-

nente &cido oléico. Quando comparado
com os valores obtidos para o Hidrocol
parcia mente hidrogenado e sem hidro-
genacdo, nota-se que hacoeréncia, pois,
para 6leos da familia Hidrocol, a maior
quantidade do &cido linoléico implicara
uma maior quantidade de duplas liga-
¢Bes entre as moléculas de carbono
(C=0).

O 6leo de babagu refinado, forma-
do principalmente por &cido graxos sa-
turados, apresentou, portanto, 0s meno-
res indices deiodo e de acidez.

O espectro de infravermelho do
Hidrocol parcialmente hidrogenado
apresentou grandes semelhangas ao do
Hidrocol sem hidrogenacéo (Figural).
N&o houve banda em 965 cm'?, que ca-
racterizariaahidrogenagéo (Pereira &
Branddo, 1992). O 6leo parcialmente
hidrogenado néo apresentou caracteris-
ticas de produto que tenha sofrido hi-
drogenacdo, sugerindo reacdo de peque-
nissimaextensdo.

Os dados obtidos através de flota-
¢30 em bancada passaram pelo ajuste

estatistico de Wills-Manser, segundo
algoritmo proposto por Luz (1999).

Nas Figuras 2 e 3, referentes aos
ensaios de bancada de flotac&o anioni-
cadiretade apatita, estdo os gréficos de
recuperacéo e teor de P,O, versus grau
de saponificacdo dos 0leos vegetais,
para os minérios fosféticos granulado e
friavel, respectivamente. O grau de sa-
ponificacéo de 55 % apresentou melho-
res resultados de recuperagéo de P,O,
paracsminériosgranulado efriavel. Para
0 minério granulado, as recuperactes
foram: 78,82 % com &cido oléico, 87,75 %
com Hidrocol sem hidrogenacéo e
88,31 % com Hidrocol parcialmente hi-
drogenado. Parao minériofriavel, asre-
cuperagdes foram: 57,19 % com é&cido
oléico, 86,87 % com Hidrocol sem hidro-
genacdo e 83,47 % com Hidrocol parcial-
mente hidrogenado. Notam-se compor-
tamentos muito parecidos para os dois
OleosdesojadafamiliaHidrocol, utiliza-
dos na recuperagéo de P,O_

O grau de saponificacéo de 55 %,
dos dleos, a cancou melhoresresultados
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de teor de P,O, no concentrado. Parao
minério granulado, os teores foram:
32,87 % com &cido oléico, 28,40 % com
Hidrocol sem hidrogenacéo e 29,60 %
com Hidrocol parcialmente hidrogenado.
Para o minério friavel, os teores foram:
37,15 % com écido oléico, 32,62 % com
Hidrocol sem hidrogenacéo e 35,83 %
com Hidrocol parcialmente hidrogenado.

Paraos6leosdafamiliaHidrocol, o
teor de Fe,O, sempre diminuiu com o
aumento do grau de saponificacdo, para
0s dois tipos de minérios, com teores
préximos a 3,50 %, parao granulado, e
1,50 %, para o fridvel, com o grau de
saponificagdo dos 6leos de 100 %. Os
teoresde MgO, sempre abaixode 1%, e
asrelagbes (CaO/P,0,), comvalor médio
de 1,41, ndo variaram consideravel men-
te.

AsTabelas4 e 5 mostram osresul -
tados dos balancos metalUrgicos refe-
rentes aos concentrados de flotagdo em
bancada do minério fosfético granulado,
etapa cleaner, respectivamente sem e
com KE883B, utilizando-se os dleos no
grau de saponificacéo de 55 %.

Parao acido oléico, oteor maisele-
vado deP,O,, 36,89 %, foi obtido naflo-

275!
tacdo sem o coletor sintético KE883B ea
maior recuperacéo de P,O_, 87,56 %, foi

275

alcancada na flotagdo com KE883B.
Nota-se que aadicdo do coletor KESS3B
provocou aumento da recuperacéo e di-
minuic¢do do teor de P,O, do concentra-
do. Também provocou aumento dos te-
ores dos contaminantes Fe,0, e MgO,
no concentrado.

Parao Hidrocol parcialmentehidro-
genado, o teor de P,O, e os teores dos
contaminantes, obtidos nas flotacGes

sem e com a adi¢ado do coletor sintético
KEB883B, apresentaram grande similari-
dade. A recuperagéo de P,0O_de 82,57 %
eoteor de P,O, de 34,92 %, obtidos na
flotacdo sem KE883B, foram ligeiramen-
te superiores.

Parao Hidrocol sem hidrogenagéo,
aadicdo do coletor KE883B agiu no sen-
tido de diminuir a recuperacdo e au-
mentar o teor de P,O, no concentrado.
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Figura 1 - Espectro de infravermelho do Hid
sem hidrogenacéo.
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Figuras 2 e 3 - Recuperagéo e teor de P,O, no concentrado versus grau de saponificagéo dos 6leos vegetais para os minérios

fosfaticos granulado e friavel, respectivamente.
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Os teores dos contaminantes Fe,O, e
MgO, no concentrado, também diminui-
ram. O maior teor de P,O,, 34,11 %, foi
observado no concentrado da flotacdo
com KE883B e amaior recuperacdo de
P,0O,, 86,04 %, foi obtidanaflotacdo sem
0KESS3B.

Para os valores de relacdo
(Ca0IP,0,) encontrados naflotagdo eta-
pacleaner do minério fosfatico granula-
do, sem ecom KE883B, ndo houve vari-
acdo significativa, obtendo-se o valor
médiode1,42.

AsTabelas6 e 7 apresentam balan-
¢os metalUrgicos da flotacdo a cleaner
sem e com KE883B, respectivamente, do
minériofridvel.

Parao écido olé co, amaior recupe-
ragéo P,O,, 80,11 %, foi obtidanaflota-
¢do com KE883B e 0 teor mais elevado
deP,0,, 39,05 %, foi obtido no concen-
trado daflotacéio sem KE883B. A adicdo
do coletor sintético fez os teores dos
contaminantes Fe,0, e MgO do concen-
trado aumentarem.

Parao Hidrocol parciamentehidro-
genado, aadicdo do coletor KES83B pro-
vocou diminuicdo da recuperacéo e au-
mento do teor de P,O, (37,67 %) no con-
centrado. A maior recuperacéo de P,O,,
75,64 %, foi obtida na flotagdo sem o
KE883B. O teor do contaminante Fe,O,
no concentrado aumentou.

Parao Hidrocol sem hidrogenagéo,
0 maior teor de P,O, no concentrado,
36,60 %, foi obtido na flotagdo com
KE883B eamaior recuperacéo de P,O,,
80,25 %, foi observada naflotacdo sem
KE883B. A adicdo do coletor sintético
provocou diminuicdo dos teores dos
contaminantes Fe,0, e MgO, no concen-
trado.

Em gerdl, industrialmente, trabalha-
se com grau de saponificago entre 55 e
75 %. As espécies ionizadas dos sables
estabilizam aespumadaflotagdo eafra
¢ao ndo saponificada dos 6leos atua
como antiespumante, auxiliando arecu-
peracdo daapatita. (Leja, 1982).

4. Conclusdes

Os o6leos “Hidrocol parcialmente
hidrogenado” e“Hidrocol sem hidroge-
nacdo” possuem composic¢des muito
parecidas, sendo maior o indice de aci-
dez no Ultimo, sugerindo presencade &ci-
dosgraxoslivresem maior nimero. Pela
espectrometriadeinfravermelho, nenhum
dos 6leos apresentou caracteristicas de
produto que sofreu hidrogenacéo, o que
indica que, caso a reacdo tenha ocorri-
do, ndo foi completa.

Nos ensai os de flotac&o em banca-
da, etapa rougher, o Hidrocol parcial-
mente hidrogenado com grau de saponi-
ficac8o de 55 % apresentou melhores
resultados, levando-se em conta os teo-
res e as recuperagdes de P,O,, as rela-
¢oes (CaO/P,0,) e osteoresde MgO no
concentrado. Parao minério granulado:
29,61 %, 88,31 %, 1,45 € 0,78 %, res-
pectivamente. E para o minério fria-
vel: 3583 %, 83,47 %, 1,40 e 0,35 %,
respectivamente.

Tabela 4 - Dados referentes ao concentrado de flotagdo em escala de bancada, etapa cleaner e sem KE883B, do minério granulado.

Oleo Grau de Teor médio (%) Distribuicao média (%)
vegetal saponificacao (%) P,0s | Fe,0; | MgO CaO P,0s | Fe,0, | MgO CcaO
Oléico 55 36,89 1,15 0,40 51,30 | 62,85 1,26 3,12 59,60
Hidrocol* 55 34,92 | 1,95 0,47 | 48,81 | 82,57 | 2,93 517 | 78,86
Hidrocol** 55 32,14 | 2,54 0,57 | 45,84 | 86,04 | 4,22 7,26 | 84,93

* Hidrocol parcialmente hidrogenado.
** Hidrocol sem hidrogenagao.

Tabela 5 - Dados referentes ao concentrado de flotagdo em escala de bancada, etapa cleaner e com KE883B, do minério granulado.

Oleo Grau de Teor médio (%) Distribuicao média (%)
vegetal saponificagao (%) P,0s | Fe,0, | MgO Cao P,O; | Fe,0; | MgO CaOo
Oléico 55 31,94 | 2,53 0,56 | 45,68 | 87,56 | 4,33 7,33 | 86,80
Hidrocol* 55 34,76 | 1,99 0,38 | 48,63 | 82,54 | 2,89 4,32 | 79,43
Hidrocol** 55 3411 | 2,22 0,41 | 47,92 | 8344 | 3,30 4,94 | 81,23

* Hidrocol parcialmente hidrogenado.
** Hidrocol sem hidrogenacao.
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Tabela 6 - Dados referentes ao concentrado de flotagdo em escala de bancada, etapa cleaner e sem KE883B, do minério fosfatico

friavel.
Oleo Grau de Teor médio (%) Distribuicao média (%)
vegetal saponificacéo (%) P,Os | Fe,0; | Mgo CaO P,Os | Fe,0; | Mgo Ca0
Oléico 55 39,05 0,52 0,15 52,86 | 38,19 0,26 0,75 36,12
Hidrocol* 55 37,31 1,28 0,21 51,54 | 75,64 1,34 2,11 72,28
Hidrocol** 55 36,12 1,92 0,28 50,04 | 80,25 2,18 3,10 76,39

* Hidrocol parcialmente hidrogenado.
** Hidrocol sem hidrogenagéo.

Tabela 7 - Dados referentes ao concentrado de flotagdo em escala de bancada, etapa cleaner e com KE883B, do minério fosfatico

friavel.
Oleo Grau de Teor médio (%) Distribuicao média (%)
vegetal saponificacao (%) P,0s | Fe,0; | MgO CaO P,0s | Fe,0; | MgO CaO
Oléico 55 36,84 | 1,66 0,27 | 50,70 | 80,11 1,86 3,01 76,74
Hidrocol* 55 37,67 | 1,40 0,20 | 51,71 | 74,76 | 1,43 1,98 | 71,60
Hidrocol** 55 36,60 | 1,80 0,25 | 50,56 | 78,13 | 1,95 2,69 | 74,56

* Hidrocol parcialmente hidrogenado.
** Hidrocol sem hidrogenagéo.

Quanto as flotacOes etapa cleaner
sem e com a adi¢do de KE883B, desta-
cam-se os resultados do Hidrocol parci-
amente hidrogenado sem a adi¢cdo de
KEB883B, avaliando-se 0smesmos paré-
metros apresentados anteriormente. Res-
pectivamente, parao minério granulado:
34,92 %, 82,57 %, 1,40, 0,47 %; eparao
minériofridvel: 37,31 %, 75,64 %, 1,38,
0,21 %.

A planta quimica de fertilizantes
fosfatados demanda concentrado de ro-
chafosféticacomteor deP,0,de 36 a37
% e baixos teores dos contaminantes
SO,, Fe,0,, AlLO,, MgO, Ca0, (Oba,
2004). Em geral, os resultados obtidos,
através dos ensaios de flotacéo anidni-
cadiretade apatita, mostraram que, apds
a etapa cleaner realizada, utilizando-se
0s coletores com grau de saponificacdo
de 55%, osteores de P,O, ficaram proxi-
mMOos ou superiores a 36 %; os teores de
MgO ficaram abaixo de 0,6 %; osteores
de Fe,O, ficaram abaixo de 2,5 %; por-

tanto os resultados sugerem que a saponificagdo dos 6leos coletores em niveis
elevados, proximos a 100 %, ndo necessariamente implicaraamelhor condicéo de
flotaco da apatita, apenas aumentando a demanda de reagentes.
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