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RESUMO

Neste trabalho investigou-se a concentracdo do minério silico-carbonatado através do
método de flotagdo, com o objetivo de promover um aumento no teor de fosforo, obtendo-se
um concentrado que atenda a especificacdo do mercado, 32% a 38% de P20s, a partir de um
circuito rougher e cleaner. Realizou-se também a caracterizacdo quimica do minério silico-
carbonatado, bem como a avaliacdo e otimizacdo das seguintes variaveis: pH, temperatura e
dosagens de reagente na flotacdo. Para isso, foram realizados testes em coluna (etapa rougher),
indicada para a concentracdo de minérios complexos e de menores teores, e na sequéncia
realizou-se uma etapa cleaner na célula mecénica com a finalidade de purificar o concentrado
e obter um teor final maior. Com rela¢do a composi¢do quimica da alimentacéo, foi possivel
constatar uma porcentagem de P>Os de 5,69%, e quantidades significativas de minerais de
ganga carbonatados. Observou-se que para otimizar o teor de P>Os as variaveis devem ser
utilizadas nos seus valores minimos, sendo eles: pH de 9,5, dosagem de coletor de 150 g/t e
temperatura ambiente 25°C. Com esses parametros obteve-se para o melhor teste em coluna um
concentrado com teor de 13,56% de P>.Os. Ap0s a etapa de purificacdo do concentrado (etapa
cleaner) obteve-se um teor de 14,22%, caracterizando uma razao de enriquecimento de 2,5 no

circuito.

Palavras-chave: Flotacdo em coluna. Fosfato. Minério Silico-carbonatado.



ABSTRACT

In this paper, it was investigated the concentration of silicate-carbonate ore through
flotation method, with an aim to increase the content of phosphorus, obtaining a concentrate
that follows the market's specification of 32 to 38% of P2Os, over a rougher and cleaner flotation
circuit. A chemical characterization of the silicate-carbonate ore was also carried out, as well
as an evaluation and optimization of the following variables: pH, temperature and the dosage
of reagents in the flotation. In order to do that, tests using flotation column were carried out
(rougher stage), which is recommended for complex and low content ores. Cleaner stage tests
were also conducted through mechanical cell method, with a goal to refine the concentrate and
obtain a higher content at the end. Regarding the chemical composition of the feed, it was noted
a percentage of 5,69% of P>Os and significant quantities of carbonate gangue minerals. It was
also noted that, in order to optimize the content of P2Os, the variables should be set to their
minimum values, that is: 9,5 for pH, 150g/t for collector dosage and 25°C for ambient
temperature. With this set of parameters, a content of 13,56% of P,Os was obtained as a best-
case scenario. After the ‘purification of concentrate’ (cleaner stage) in the mechanical cell, a

content of 14,22% of P.Os was obtained, which characterizes an enrichment ratio of 2,5.

Keywords: Flotation column. Phosphate. Silicate-carbonate ore.
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1 INTRODUCAO

Para aumentar a producdo de concentrados de rochas fosfaticas e suprir a demanda
nacional de fertilizantes, investimentos em estudos que visam 0 aumento da recuperacdo
metaldrgica de fosforo, bem como estudos de concentragdo de minérios com ganga de
silicatados e carbonatados séo estritamente necessarios.

No entanto a separacdo entre a apatita e 0s minerais carbonatados e dificultada devido,
principalmente, a semelhanca das suas propriedades quimicas de superficie. Com isso 0s
coletores utilizados para a flotacdo do minério fosfatico ndo apresentam boa seletividade na
flotacdo do minério silico-carbonatado, hidrofobizam ambos minerais. O uso de colunas de
flotacdo ja utilizadas para a concentragdo de minérios complexos e de menores teores, assim
como para materiais com quantidade significativa de finos, seria uma possivel solugdo para a
flotacdo seletiva e consequentemente obtencdo de concentrados com teores mais elevados.

Assim, o estudo de condi¢6es 6timas para a flotacdo do minério silico-carbonatado é de
extrema importancia, uma vez que o seu beneficiamento possibilita o0 melhor aproveitamento
econémico das jazidas, com reducdo de perdas e aumento da vida Gtil da mina.

Dentro deste contexto, a principal finalidade do presente trabalho € promover um
aumento no teor de pentéxido de fosforo (P2Os), obtendo-se um concentrado com teor minimo
de 32%, via flotacdo direta em coluna. Além de identificar as espécies quimicas que constituem
0 minério silico-carbonatado, avaliar e otimizar os parametros pH, temperatura e dosagens de
reagente na operacao.

Este estudo € caracterizado como uma pesquisa experimental, apoiada em uma revisao
bibliografica sobre os aspectos fundamentais relacionados ao tema. Pode-se destacar as
caracteristicas da flotacdo em coluna e do minério silico-carbonatado, bem como as
experiéncias e resultados encontrados em trabalhos realizados anteriormente.

Para alcancar os objetivos propostos o trabalho foi dividido em etapas. Inicialmente, no
capitulo dois, encontra-se uma breve revisdo bibliografica sobre o fosforo, rocha fosfatica,
mineral apatita, minério silico-carbonatado, flotacéo, reagentes e equipamentos. Nesse capitulo
também foram mencionados alguns estudos sobre as variacdes dos processos de flotacdo do
minerio silico-carbonatado e suas contribuicdes. No capitulo seguinte foi exposta a
metodologia utilizada na realizag&o dos testes laboratoriais em escala de bancada, definindo a

amostra, 0s materiais e a sequéncia de todos os procedimentos. Apos a execucdo dos ensaios



foi realizada a analise dos mesmos comparando com os resultados dos autores estudados e com

as especificagdes comerciais.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Fosforo

O fosforo foi extraido pela primeira vez em 1699 a partir de residuos da urina humana,
pelo quimico alemdo Henning Brandt. O nome fosforo tem origem grega (phds, “luz”, e phdros
“transportador’) que significa "possui brilho" devido a sua propriedade de brilhar no escuro e
quando exposto ao ar (OLIVEIRA, 2007).

O fosforo é um elemento quimico integrante do grupo V da Tabela Periodica dos
Elementos, representado pelo simbolo quimico “P” e nimero atémico 15. E um elemento néo
metélico, muito reativo e por esse motivo ndo se encontra livre na natureza, apresentando-se
comumente na forma de sais denominados fosfatos (SOUZA; FONSECA, 2009).

Segundo Santos (2010) este elemento ndo pode ser renovado ou substituido tornando-
se imprescindivel a vida, uma vez que é indispensavel para o desenvolvimento das raizes das
plantas e para a realizagdo das fungdes vitais dos seres vivos.

O fésforo apresenta uma infinidade de usos e aplicacdes que determinam a demanda por
rocha fosfética. E utilizado predominantemente para a producéo de fertilizantes, mas também
pode ser usado nas indUstrias de alimentos e bebidas, racdo animal, sabdes e detergentes
(SANTOS, 2010).

2.2 Rocha fosfatica

Rochas fosfaticas sdo aquelas ricas em minerais do grupo da apatita que apresentam
teores de P.Os oscilando entre 5 e 22%. Apo6s o beneficiamento, o concentrado fosfatico atinge
teores de P2Os que variam entre 32 e 38% (LOUREIRO; MONTE; NASCIMENTO, 2005).

Segundo Santana (2011) as associa¢fes minerais e as concentracdes de fdsforo
existentes nos depdsitos minerais, determinam a facilidade ou dificuldade de lavra das minas,
possibilitando ou ndo o processo de concentracdo industrial dos fosfatos ocorrentes e até mesmo
sua aplicagéo direta na agricultura.

As reservas mundiais de fosfatos estdo distribuidas em trés tipos principais de depdsitos:
aproximadamente 85% do total correspondem aos depositos de origem sedimentar; 15 % do
total representam os depésitos de origem ignea e o restante representa os depdsitos biogenéticos

que correspondem a concentragdes organicas nitrogenadas, com pouca importancia econdémica.



No Brasil, 80% das jazidas fosfaticas sdo de origem ignea com baixo teor de P2Os, e presenca
acentuada de rocha carbonatitica e minerais micaceos (SOUZA; FONSECA, 2009).

Os fosfatos provenientes de depositos igneos sdo de grande importancia do ponto de
vista econdmico. Além de apresentarem boa cristalizacdo e pequena area superficial especifica,
exibem maior flotabilidade que os fosfatos sedimentares, devido as distincdes nas suas
propriedades fisicas e composi¢do quimica (OLIVEIRA, 2007).

Segundo Oliveira (2004) os depositos de origem ignea exigem operacdes de lavra
seletivas e processos de concentracdo e separacdo mais sofisticados, uma vez que possuem
como principal variedade mineralogica a fluorapatita. As reservas de minério fosfatico
existentes no Brasil sdo, em geral, derivadas deste tipo de rocha como por exemplo, as jazidas
de Tapira/MG, Araxa/MG e Cataldo/GO.

Ao contrario dos depdsitos magmaticos os depoésitos sedimentares sdo facilmente
lavraveis e necessitam de um processo de beneficiamento simplificado, devido ao seu menor
grau de cristalizacdo e maior grau de substituicio (GUIMARAES, 1997 apud OLIVEIRA,
2007).

2.3  Mineral Apatita

A apatita é considerada a principal fonte natural do fésforo e pode estar presente em
quase todos os ambientes geoldgicos. Suas caracteristicas morfologicas, fisicas e quimicas
determinam seu comportamento durante o beneficiamento dos minérios apatiticos (TOLEDO;
PEREIRA, 2001).

A apatita é reconhecida por apresentar densidade entre 3,1 a 3,2 g/cm3, dureza 5 e
cristais com habitos prismaticos, tabulares, granulares ou compactos. Com relacdo a sua
coloracdo, podem apresentar tonalidades marrom, verde, azul, violeta, amarela ou incolor
conforme ilustrado na Figura 2.1 (OLIVEIRA, 2004; VALENTE NETO, 2008).

A férmula da apatita pode ser representada por Ai1o(XOas)sZ2, onde A pode ser
substituido por um cétion alcalino (Ca, Pb, Sr, Zn, Na, Be, Cd, ETR, Sc, Mg, Mn), o X por um
anion trivalente (P, V, S, C, Si, Cr, As) e Z por um anion monovalente (F, OH, ClI, Br)
(BARROS, 2005).

A apatita apresenta composicdo quimica complexa e bastante diversificada devido a
grande quantidade de substituicdes e os diversos meios de formagdes existentes. Os minerais

mais comuns sdo a fluorapatita, cloroapatita e hidroxiapatita de acordo com a presenca dos



anions F~, Cl~, OH~, respectivamente (OLIVEIRA, 2007). Como consequéncia dessa variagdo
as propriedades de superficie das apatitas variam muito de um dep0ésito para outro, apresentando
diferentes respostas a flotagdo em diversas localidades (HANNA; SOMASUNDARAN, 1976
apud OLIVEIRA, 2007).

Figura 2.1 - Mineral Apatita (OLIVEIRA, 2004).

2.4 Minério Silico-Carbonatado

Segundo Grasso (2015) os complexos plutdnicos da Provincia Ignea do Alto Paranaiba
possuem as maiores reservas brasileiras de fosfato e mundiais de nidbio, além das jazidas de
classe mundial de monazita e anatasio, e depoésitos importantes de vermiculita, barita,
magnetita. Além disso ocorrem titanio e terras raras.

O Complexo Alcalino-Carbonatitico do Barreiro, possui uma estrutura démica de
aproximadamente 4,5 Km de didmetro, sendo constituido por rochas ultraméficas
metassomatizadas, cortadas por carbonatitos com enriquecimento residual de fosfato e espesso
manto de intemperismo. Suas principais mineralizacdes sdo niobio na regido central, fosfato na
regido nordeste e ETR e uranio na regido norte, todos concentrados por enriquecimento
supergénico (CRUZ et al., 2011).

O deposito de fosfato de Araxa, Minas Gerais, localizado no complexo alcalino-
carbonatitico do Barreiro, possui minério do tipo apatitico e classificado de acordo com o0s
teores de P2Os total e P»Os apatitico, CaO, MgO e a relacdo CaO/P.Os em: oxidado,
cimentado/bitolado, silicatado e silico-carbonatado (CRUZ et al., 2011).

O minerio silico-carbonatado € constituido por calcita, dolomita, apatita, flogopita,
magnetita, ilmenita, perovskita, e quantidades subordinadas de vermiculita, 6xidos/hidréxidos
de ferro e argilo minerais, sendo caracterizado quimicamente por contetdos de P20s5>5%,
MgO>6%, relacdo CaO/P,0Os>1,6 (GRASSO, 2015).
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A medida que se aproxima da rocha fresca com o avango da cava, lavra-se materiais
mais heterogéneos e com maior conteudo de minerais contaminantes, o que influencia
diretamente no processo de concentracdo por flotacdo do minério gerando impactos

significativamente negativos na producéo de concentrados fosfaticos (GRASSO, 2015).

2.5 Flotagdo

A flotacdo é o método de concentracdo de natureza fisico-quimica que tem como
objetivo o enriquecimento de um minério promovendo a separacdo dos minerais de valor
econdmico e os de ganga com base nas diferencas entre as caracteristicas de superficie dos
diversos minerais (OLIVEIRA; SOUZA, 2008).

Sua aplicacao possibilita o aproveitamento de minérios complexos e/ou de baixo teor de forma
econdmica e com eficiéncia no rendimento. Por esse motivo é considerada a técnica mais
versatil e eficiente do beneficiamento de minérios, entretanto a mais complexa (BALTAR,
2008).

A seletividade do método baseia-se no fato de que a superficie de diferentes espécies
minerais pode apresentar distintos graus de hidrofobicidade (PERES; ARAUJO, 2013). O
conceito de hidrofobicidade esta relacionado com a capacidade da particula de se deixar molhar
pela agua.

Segundo Oliveira (2004) particulas mais hidrofobicas sdo menos avidas por agua,
devido sua superficie essencialmente apolar, apresentando maior afinidade por ar. O conceito
contrério a hidrofobicidade é a hidrofilicidade. Sdo denominadas particulas hidrofilicas aquelas
cuja superficie é polar, indicando uma maior afinidade com a agua.

As particulas em suspensdo numa solucdo aquosa previamente condicionada com 0s
reagentes sao introduzidas nas maquinas de flotacdo, onde se faz passar bolhas de ar. Desta
forma os minerais hidrofébicos se aderem as bolhas de ar e passam para a espuma sendo
recuperados no produto flotado. Os minerais hidrofilicos permanecem na polpa e sdo recolhidos
no produto afundado (OLIVEIRA, 2004).

Na flotacdo direta 0 material de interesse é separado no flotado e os de ganga no
afundado. A retirada dos materiais Gteis no afundado e os de ganga na espuma caracterizam a
flotagcdo reversa. Na concentracdo de rochas fosfaticas aplica-se a flotacdo direta, sendo o
flotado designado como concentrado apatitico (OLIVEIRA, 2004).
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Segundo Baltar (2008), a flotacdo ocorre em trés etapas subsequentes denominadas
colisdo, adesdo e transporte. A primeira etapa ndo é seletiva e influencia, portanto apenas na
recuperacdo do processo. Depende da hidrodindmica do sistema, do tamanho da particula e
diametro da bolha. A adesdo estd fortemente relacionada com a seletividade, ao passo que
apenas as particulas hidrofobizadas se aderem as bolhas, enquanto que o transporte depende da

estabilidade do agregado e da espuma.

2.5.1 Reagentes da flotacao

Os reagentes em um sistema de flotacdo podem ser classificados em trés grupos
principais de acordo com suas fungdes no processo em (OLIVEIRA, 2004):

v Coletores: sua principal funcdo é promover propriedades
hidrofébicas as superficies dos minerais;

v Espumantes: possibilitam a formacdo de uma espuma estavel e
um tamanho de bolhas adequado para encaminhar 0s minerais ao concentrado;

v Modificadores ou reguladores: aumentam a seletividade do

coletor promovendo sua acao efetiva.

De acordo com Oliveira & Souza (2008) os coletores e espumantes sao denominados
surfactantes. S&o constituidos por moléculas de carater anfipatico do tipo R-Z, formado por um
grupo ndo polar (R) e um grupo apolar (Z) que representam, respectivamente, a parte e
hidrofobica e hidrofilica da molécula.

Os reagentes mais adequados para a flotacdo de cada tipo de minério devem ser
escolhidos de acordo com as experiéncias citadas na literatura, bem como a sua disponibilidade

e valor de mercado.

2.5.1.1 Coletores

A separacdo seletiva das particulas a serem flotadas depende do grau de hidrofobicidade
das mesmas. Sendo assim, os coletores sdo 0s principais reagentes, visto que tornam hidrofobica
a superficie naturalmente hidrofilica de um mineral, possibilitando a adesdo da bolha na
particula (SANTQOS, 2010).
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Os coletores atuam na interface solido/liquido de forma que a parte polar da molécula
tem a funcdo de interagir com a superficie do mineral e promover a adsorcao, sendo responsavel
pela seletividade e intensidade de ligacdo com a superficie do solido. A parte apolar constituida
por uma cadeia hidrocarb6nica forma uma pelicula hidrofébica ao redor do mineral impedindo
a hidratacdo da superficie, possibilitando a adesédo da particula a bolha de ar, conforme a Figura
2.2 (BALTAR, 2008).

H ——> Parteapolar do coletor
r ——> Partepolardo celetor

Figura 2.2 - Atuacdo do coletor na etapa adesdo-colisao bolha-particula (SANTOS, 2010).

Os coletores mais comuns sdo 0s acidos graxos e seus sabdes, utilizados para uma
grande quantidade de espécies minerais, devido ao grande comprimento da cadeia de
hidrocarbonetos. S&o poucos seletivos, e por isso devem ser dosados cuidadosamente
(OLIVEIRA, 2004).

2.5.1.2 Espumantes

Os espumantes sdo compostos heteropolares e, portanto, possuem uma estrutura
semelhante & dos coletores. A principal diferenca reside no carater funcional do grupo polar:
nos coletores o radical € quimicamente ativo, i6nico e solidofilico. Enquanto nos espumantes
possuem um radical ndo ionizavel e de grande afinidade pela agua. Por esse motivo 0s
espumantes atuam na interface liquido-gas (BALTAR, 2008; CHAVES; LEAL FILHO;
BRAGA, 2010).

Sé&o utilizados na flotacdo com o objetivo de reduzir a tenséo superficial na interface

liquido-gas, auxiliando na formagéo e estabilidade da espuma, bem como evitar a coalescéncia
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das bolhas, aumentando a probabilidade de colisdo entre os sélidos e as bolhas de didmetros
menores (BALTAR, 2008).

De acordo com Oliveira (2004) os reagentes que atuam especificamente como
espumantes sdo alcoois, 6leo de pinho, éteres e seus derivados contendo grupos éxidos de

etileno e propileno.

2.5.1.3 Modificadores ou reguladores

Os modificadores ou reguladores sdo compostos organicos ou inorganicos, que
apresentam composicdo, estrutura e propriedades bastante variadas, tendo como objetivo
melhorar a seletividade e/ou recuperacdo durante o processo. Apresentam como fungdes
principais o favorecimento ou inibicdo da acdo de um coletor sobre a superficie de um mineral,

a regulagem do pH da polpa mineral e a disperséo de particulas (BALTAR, 2008).

2.5.2 Equipamentos de Flotagdo

As méaquinas de flotacdo devem ser capazes de realizar uma série de fungdes simultaneas
com o objetivo de favorecer as trés etapas do processo de concentragdo definidas como coliséo,
adesdo e transporte visando uma maior eficiéncia da operacéo unitaria de flotacéo.

Segundo Oliveira (2004) a performance de um equipamento de flotacdo deve ser
avaliada com base na facilidade de operacéo, no teor e recuperacdo do concentrado, nos gastos
de operacdo e manutenc¢do por tonelada de minério, bem como no consumo de energia elétrica
e de reagentes necessarios durante o processo. Para melhorar a eficiéncia e reduzir os custos
foram desenvolvidos ao longo dos anos diferentes tipos de maguinas, as quais podem ser

divididas em células mecanicas e células pneumaticas.

2.5.2.1 Células mecanicas

As células mecénicas sdo tanques projetados para receber a polpa alimentada,
continuamente, por uma das suas faces laterais e descarrega-la pelo lado oposto. Podem ser
usadas células individualizadas, mas a regra € agrupar conjuntos de duas ou mais (CHAVES,
LEAL FILHO; BRAGA, 2010). Estes conjuntos sdo denominados bancos de células e tem

como finalidade garantir que todas as particulas que podem ser flotadas o sejam. Numa
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extremidade do banco instala-se um compartimento de alimentagéo e na extremidade oposta,
um compartimento de descarga, que possui algum dispositivo para a regulagem do nivel de
polpa dentro das células. No caso de celulas fechadas existem dispositivos controladores de
nivel em cada célula.

O material hidrofébico é recuperado na espuma que sobe e transborda sobre calhas
dispostas ao longo da extensdo do banco de células. Simultaneamente o material deprimido é
arrastado pela corrente de agua e sai pelo fundo da célula, passando para a célula seguinte e,
finalmente, sendo descarregado pela caixa de descarga, conforme mostrado na Figura 2.3
(CHAVES; LEAL FILHO; BRAGA, 2010).

ALIMENTAGAD

CAIXA DE
DESCAMGA

CAIXA DE
CONEXAD

CAIXe DE
ALIVENTACAD

Figura 2.3 - Arranjo de células de flotacdo (CHAVES, LEAL FILHO; BRAGA, 2010)

A maquina de flotacdo é instalada dentro da célula e consiste de um rotor, no fundo da
célula, suspenso por um eixo conectado a um acionamento (fora da célula e acima), girando
dentro de um tubo. O rotor tem a funcdo de fornecer a energia mecéanica necessaria para manter
a polpa em suspensao através da agitacao e para o transporte do material deprimido (CHAVES,
RODRIGUES, 2013). Em diversos modelos 0 movimento rotativo do rotor no meio da polpa
cria uma pressao negativa dentro da célula suficiente para aspirar 0 ar necessario para 0 processo
e, portanto, a conveniéncia do tubo coaxial com o eixo do rotor. Outras vezes, o ar é comprimido
para dentro da maquina para aumentar sua efetividade no sentido de carrear para cima 0 maior
numero de bolhas de pequeno diametro. Isto é conseguido colocando em torno do rotor uma
peca chamada estator, que quebra as bolhas de ar em um grande nimero de pequenas bolhas
(OLIVEIRA, 2004).

As células mecénicas podem ser diferenciadas quanto a aeracéo e quanto ao fluxo de
polpa. Quanto a aeracdo, podem ser classificadas em células supercharged, nas quais o ar é
obtido de compressores e injetado sob pressdo e células self-aerating que utilizam a depresséo

criada pelo impelidor (conjunto rotor e estator) para succdo do ar e aeracdo da polpa. Em relagéo
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ao fluxo de polpa, podem ser divididas em células cell to cell, que possuem vertedouro entre
cada compartimento e células open flow com passagem livre para o fluxo de polpa (OLIVEIRA,;
SOUZA, 2008).

2.5.2.2 Maquinas pneumaticas

As celulas pneumaticas se diferenciam das células mecénicas devido a inexisténcia de
impelidores para a agitacdo da polpa e pela aeracéo da polpa ser realizada por ar comprimido
(OLIVEIRA, 2004). Estes equipamentos sdo indicados para a flotacdo de minérios com
distribuicdo granulométrica muito ampla, bem como para minerais densos e frageis. Dentro
desta categoria existem maquinas com tela, sem tela, os separadores de espuma, dentre outros
(CHAVES; L. FILHO; BRAGA, 2010). Um exemplo das células pneumaticas pode ser
visualizado na Figura 2.4.

As colunas de flotagcdo sdo células pneumaticas e representam o grande avango na
indUstria mineral nos Gltimos anos, uma vez que sdo capazes de flotar de forma mais seletiva
minérios mais finos e mais grossos que as células mecanicas. Economizam também area de
usina e numero de unidades (QUEIROZ, 2003).

RO N

Flotado ; d Flotado

= _ —]
Figura 2.4 - Desenho esquematico das células pneumaticas (OLIVEIRA; SOUZA, 2008).
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2.5.3 Coluna de Flotagéo

Segundo Aquino e colaboradores (2010) a concepcéo basica do processo de flotacdo em
coluna foi desenvolvida a partir da invencdo patenteada pelos cientistas canadenses Remy
Trembly e Pierre Boutin na década de 60. Ainda nesta época foram realizados por Boutin e
Wheeler os primeiros programas experimentais em escala de laboratdrio e desenvolvidas
concepcdes alternativas por outros pesquisadores.

A primeira implantacdo industrial da célula de coluna ocorreu em 1980, em Les Mines
Gaspé, Canada, onde uma coluna foi empregada para a flotagdo cleaner de molibdénio,
substituindo um banco de células mecénicas convencionais. A partir de entdo as colunas de
flotagio se espalharam rapidamente no Canada, Africa do Sul e América do Sul, principalmente
no Chile e no Brasil (TAKATA; VALLE, 2013).

No Brasil a primeira unidade industrial foi implantada em 1991, para concentracao de
minério de ferro através da flotacdo reversa de quartzo da Samarco Mineragdo, com colunas de
3,66m e 2,44m de didmetro. Na concentragcdo de minérios fosfaticos as primeiras colunas
industriais de grande porte com 3,0m x 4,5m e 14,5m de altura foram instaladas na Bunge
Fertilizantes Unidade de Araxa, para a flotacdo de barita, apatita grossa, finos naturais e finos
gerados (TAKATA; VALLE, 2013).

A importancia desse tipo de equipamento pode ser constatada por meio das melhorias
substanciais dos concentrados de diferentes tipos de minérios em diversas unidades industriais.
Observa-se também melhorias no desempenho metalUrgico, uma economia nos custos de
capital e de operacdo. Tais fatores tém sido decisivos para a aplicacdo das colunas em processos
de flotacéo, tanto para novos projetos como para expansoes industriais (AQUINO; OLIVEIRA,;
FERNANDES, 2010).

De acordo com Aquino e colaboradores (2010) a coluna de flotacdo difere da célula
mecanica convencional principalmente em quatro aspectos basicos: geometria (maior relacdo
altura/diametro), existéncia da agua de lavagem, auséncia de agitagdo mecéanica e quanto ao
sistema de geracdo de bolhas.

Outro aspecto importante € a divisdo da coluna de flotacdo em duas zonas distintas que
se formam no seu interior: a zona de coleta ou recuperacéo situada entre o sistema de aeragéo
até a interface polpa-espuma e a zona de limpeza, localizada entre a interface polpa-espuma e

o transbordo do concentrado, conforme a Figura 2.5.
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Figura 2.5 - Esquema basico de uma coluna de flotagdo (AQUINO et al., 2010).

A alimentacdo da polpa - devidamente condicionada - é realizada a aproximadamente
2/3 da altura da coluna, a partir da sua base. Na zona de coleta, as particulas alimentadas entram
em contato em contracorrente com as bolhas de ar provenientes do aerador instalado na parte
inferior do equipamento. As particulas hidrofébicas aderidas as bolhas de ar s&o transportadas
até a zona de limpeza, enquanto as particulas hidrofilicas permanecem na polpa e sdo removidas
na base da coluna. A agua de lavagem é adicionada na zona de limpeza, por meio de dispersores
com a finalidade de estabilizar a espuma e diminuir o arraste de particulas de ganga para o
concentrado.

A flotacdo é uma operacdo de multiplas varidveis que influenciam de maneira significativa no
teor e na recuperagdo do concentrado. Segundo Vieira (2005) a descri¢do quantitativa dos seus
efeitos sobre o desempenho metaltrgico do processo € essencial para a otimizacgéo e o controle
de um circuito industrial de flotaco.

Dentre as principais variaveis da coluna que influenciam no processo de concentracéo

por flotacdo podemos citar:
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e Vazdo dear;

e Vazdo de 4gua de lavagem;

e Altura da camada de espuma;
e Tempo de residéncia;

e Tamanho das bolhas.

Essas variaveis podem interferir significativamente no teor e/ou na recuperagdo do
mineral minério na operacdo. Seus efeitos geralmente estdo interligados e, portanto, raramente
serdo avaliados individualmente.

A vazdo de ar € uma das variaveis mais importantes no controle do processo de flotacao
exercendo uma influéncia significativa na recuperagdo do mineral. Dentro dos limites de
estabilidade da coluna, em geral, a recuperacdo do mineral cresce com o0 aumento da vazao de
ar, até atingir o seu valor maximo. Isto ocorre devido ao aumento da area superficial total de
bolhas introduzidas na coluna. No entanto, 0 aumento excessivo da vazao de ar pode prejudicar
0 processo de flotacdo devido a turbuléncia ou a formacdo de uma espuma na zona de
recuperacdo da coluna (BATISTELLA, 2009). Por outro lado, uma vazédo de ar muito pequena
pode resultar numa baixa recuperacdo devido a deficiéncia do contato bolha-particula.

A agua de lavagem na camada de espuma é o grande diferencial da coluna de flotacéo
em relacdo as células mecénicas. Sua introducdo deve ser realizada na camada de espuma sem
prejudicar o transbordo do material flotado. Essa variavel é manipulada com o objetivo de
substituir a dgua de alimentacdo na fracdo flotada minimizando o arraste hidraulico de
particulas hidrofilicas, aumentar a altura e a estabilidade da camada de espuma e reduzir a
coalescéncia das bolhas (AQUINO; OLIVEIRA; FERNANDES, 2010).

A altura da camada de espuma funciona como um filtro hidraulico, deslocando para a
polpa as particulas mistas ou menos hidrofobicas fracamente aderidas as bolhas na fase de
coleta. Esse efeito, associado a drenagem da espuma, tornam o processo mais seletivo, ou seja,
verifica-se um aumento no teor do mineral de interesse e uma reducdo na sua recuperagédo
(OLIVEIRA; SOUZA,2008).

O tempo de residéncia € um dos fatores que afetam tanto o teor como a recuperacéo,
atuando de forma mais expressiva na recuperacdo do material flotado. Deve ser capaz de
promover o contato efetivo entre as particulas hidrofobicas e as bolhas de ar. Tempos maiores
favorecem a adesdo de particulas menos hidrofobicas nas bolhas resultando no aumento da

recuperacdo do bem mineral. Em contrapartida, utilizando-se tempos menores, apenas as
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particulas que apresentam uma superficie mais hidrofobica sdo coletadas, aumentando o teor
do concentrado (OLIVEIRA; SOUZA, 2008)

O tamanho das bolhas e a sua distribuicdo influenciam na eficiéncia de coleta e de
transporte das particulas. O uso de particulas pequenas, com elevada area superficial, favorece
a cinética de coleta e de transporte dos solidos por volume de ar. No entanto, bolhas muito
pequenas possuem uma velocidade de ascenséo reduzida, que pode ser inferior a velocidade
descendente da polpa, ocasionando perdas de particulas hidrofébicas coletadas no fluxo de
material ndo flotado (BATISTELLA, 2009).

2.6  Flotagdo do minério silico-carbonatado

O beneficiamento dos minérios com ganga silicatada e carbonatada sdo essenciais para
aumentar a producdo do concentrado fosfatico e permitir o melhor aproveitamento do recurso
mineral. No entanto a grande quantidade de minerais carbonatados (calcita/dolomita) presentes
nos minerais de ganga do minério silico-carbonatado dificultam a sua flotagdo, uma vez que
apresentam propriedades quimicas de superficie semelhantes aos fosfatos (apatita)
(OLIVEIRA, 2007).

Inicialmente o aproveitamento de minérios de baixo teor de fésforo com diferentes
minerais de ganga, principalmente minerais carbonaticos, foi viabilizado pelo professor Paulo
Abib Andery que desenvolveu o processo de concentracdo da apatita utilizando como coletor
o0s acidos graxos e o amido de milho como depressor dos minerais indteis. A efetividade do
processo sugerido depende das particularidades de cada minério, em razdo da sua complexidade
mineraldgica (BARROS, 2013).

Segundo Oliveira & Peres (2010), a separacao seletiva da apatita por flotacao direta para
o minério fosfatico silico-carbonatado de Cataldo é possivel usando como coletor o oleato de
sodio, na auséncia de depressores, em pH alcalino igual a 9. O amido de milho e a
carboximetilcelulose foram utilizados como depressores e se mostraram pouco seletivos.

A aplicacdo do amido de milho convencional e carboximetilcelulose (CMC) como
depressores dos minerais puros apatita e calcita também foram avaliados por Barcelos e
colaboradores (2013) através de testes de microflotacdo em tubo de Hallimond modificado do
minério fosfatico silico-carbonatado de Cataldo. Utilizaram como coletor o oleato de sodio e

como reguladores de pH o hidroxido de sodio e acido cloridrico. Neste caso, 0s reagentes
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utilizados para depressdo da ganga carbondtica na microflotacdo da apatita também
apresentaram baixa efetividade.

Outra possibilidade para o processamento e aplicacao dos minérios de rochas fosfaticas
ou relacionados a complexos carbonatiticos foi estudada por Paiva e colaboradores (2011). A
técnica de concentracdo consiste na flotacdo do minério em dois estagios: flotacdo direta da
apatita, seguida da flotacdo direta de carbonatos. O primeiro estagio foi realizado em pH 8,
utilizando como coletor o sulfossuccinamato e como depressores 0 metassilicato de sodio e o
amido de milho. Para a flotacdo reversa da apatita em pH 5, foram utilizados como coletores o
hidrocol e o espumante metil isobutil carbinol (MIBIC) e como depressor da apatita 0 HsPOa.
Com os resultados alcangados verificou-se que a metodologia aplicada possibilita uma rota
viavel para a obtengdo de um concentrado apatitico conforme as especifica¢fes da inddstria de
acido fosforico.

Santos e colaboradores (2013) realizaram estudos experimentais com o 6leo de jojoba e
alcoois graxos de cadeia longa como coletor alternativo para a separacéo da apatita e da calcita
de Itataia. Os melhores resultados foram obtidos na auséncia de depressor, utilizando o éleo de
jojoba em pH 6,5 onde a apatita apresentou-se completamente hidrofilica e a calcita apresentou
elevada hidrofobicidade.

Coutinho (2016) propds a concentracdo do minério fosfatico silico-carbonatado a partir
de duas rotas de beneficiamento. Inicialmente foi utilizada a rota convencional aplicada na
industria, realizando a flotacdo do minério em células mecénicas seguida de separacédo
magnética de alto campo. Neste caso foram obtidas recuperaces massica global de 7,26% na
flotacdo e 98,65% na separacdo magnética de alto campo e um teor médio de P2Os de 5,82%.
Na segunda rota a ordem de realizacdo das operacOes foi invertida, realizando-se primeiro a
separacdo magnética e na sequéncia a etapa de concentracao por flotacdo. Nesta configuracédo
foram obtidas recuperacGes massica de 14,72 na flotacdo e de 95,91% na separacdo magnética
e um teor médio de P.Os de 5,45%.
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3 METODOLOGIA

O trabalho proposto envolve a preparacdo e a caracterizacdo das amostras, bem como
0s ensaios de flotacdo do minério silico-carbonatado. Todo estudo experimental foi realizado
no laboratorio de tratamento de minérios do Centro Federal Tecnoldgico de Minas Gerais
(CEFET-MG), Unidade Araxa. As andlises quimicas da alimentacao e dos testes preliminares,
foram realizadas pelo laboratério de Caracterizacdo e Microscopia do CEFET-MG, Unidade de
Belo Horizonte. Por fim, as analises quimicas dos concentrados das etapas rougher e cleaner
foram realizadas na empresa Bioética, localizada em Araxa.

Os procedimentos da parte préatica, desde a preparacdo das amostras até a analise do teor
estdo representados no fluxograma geral da Figura 3.1.

Homogeneizagéo Classificacdo 65#
€ quarteamento (0,210 mm)
> 65H#
Deslamagem 5Epan?g_a o
magnetica
< 0,038 mm Ndo magnético

Homogeneizagéo
€ quarteamento

Analise granulomeétrica
Analise quimica
Picnometria

Testes Testes rougher e
preliminares cleaner

Analise do teor

Figura 3.1 - Fluxograma das etapas de preparacdo da amostra.
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3.1 Amostras

O minério utilizado para a realizacéo deste trabalho € proveniente da mina de fosfato do
Complexo Mineroquimico de Araxa — MG de propriedade da empresa Vale Fertilizantes S. A.
A Unidade Industrial de Beneficiamento de Minérios, tem como objetivo viabilizar o
aproveitamento econémico deste minério e assim, assegurar um aumento na vida Util da mina.

A amostra utilizada no presente trabalho, corresponde ao produto britado, obtido a partir
do estudo de Coutinho (2016), cujo trabalho abordava a concentracdo deste material através das

células de flotacao.

3.1.1 Preparacdo da amostra

Inicialmente realizou-se a construcéo de uma pilha cénica (Figura 3.2) através de tombamentos
sucessivos do material para homogeneizar a amostra. Em seguida, com o auxilio de uma
bandeja o material homogeneizado foi alimentado na parte superior do quarteador tipo Jones
(Figura 3.3) de forma uniforme, sendo o material dividido pelas canaletas em duas partes. Este

procedimento foi realizado até a obten¢do de quatro aliquotas com aproximadamente 8 kg.

Figura 3.3 — Quarteador Jones.

Em seguida realizou-se a moagem a seco do material, no moinho de bolas de dimensGes
590 mm x 570 mm, volume de 151 litros e velocidade critica de 56 rpm (Figura 3.4.), até atingir
a faixa granulométrica de 100% abaixo de 0,300 um. Neste intervalo a maior parte das
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particulas minerais de apatita encontram-se sob a forma de particulas livres. Para evitar a
sobremoagem do material, as quatro aliquotas obtidas anteriormente foram fragmentadas
separadamente, utilizando-se para todas etapas 60% da velocidade critica do moinho, durante

15 minutos.

"

Figura 3.4 - Moinho de bolas.

Ap0s cada etapa realizou-se o escalpe do produto moido em uma peneira de 65#
(0,210mm). Todo o material retido foi fragmentado novamente. No final, obteve-se 18,27 kg
de minério passante e 11,13 kg retidos. Apenas a fracdo passante foi utilizada na etapa posterior
de separacdo magnética. A fragdo retida foi armazenada e devidamente etiquetada.

A separagcdo magnética foi realizada manualmente através de um ima de mdo, que tem
como objetivo atrair o material ferromagnético, no caso, a magnetita, uma vez que esta é
facilmente atraida por qualquer campo magnético. Apos a separacao obteve-se uma massa de
1,938 kg de material magnético e 16,332 kg de material ndo magnético, como mostrado na

Figura 3.5.

Figura 3.5 - Material magnético e ndo magnético, respectivamente.
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Logo apds, o material ndo magnético foi submetido a etapa de deslamagem, visto que a
presenca de finos pode ser prejudicial ao processo de flotacdo, recobrindo a superficie das
particulas minerais (slime coating) impedindo assim, a eficiéncia dos reagentes, além de
aumentar os custos devido ao elevado consumo dos mesmos.

O procedimento foi realizado duas vezes para cada amostra, em um recipiente plastico
com capacidade de 14 litros (Figura 3.6), utilizando uma polpa com 25 % de so6lidos.
Inicialmente adicionou-se a &gua e 0 minério no recipiente, promovendo uma agitacdo manual
para a suspensdo do material. Ap6s 2 minutos, a lama foi sifonada e 0 material decantado

levado para a estufa a 100°C, durante 24 horas.

Figura 3.6 - Deslamagem do material.

Finalizando-se a preparacdo de amostras, apos a secagem do material, realizou-se a sua
homogeneizacdo por tombamentos, seguido de quarteamento em pilha alongada através da

empilhadeira, conforme a Figura 3.7.
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A partir da pilha alongada, foram obtidas as aliquotas necessarias para os testes de
flotacdo, além da fracdo para caracterizagcdo do minério silico-carbonatado.

3.1.2 Caracterizacdo das amostras

3.1.2.1 Caracterizacdo quimica

A analise quimica foi feita por duas técnicas diferentes: fluorescéncia de raios - X e pelo
método gravimétrico usando solucdo Quimociac. As analises de teores das espécies quimicas
presentes na alimentacdo bem como nas amostras do concentrado e rejeito dos testes
preliminares, foram identificadas por Espectrometro de Fluorescéncia de Raios - X (FRX). Essa
técnica consiste na excitacdo da amostra através da irradiacdo de um feixe primario de raio - X,
que resulta na producdo de uma radiacdo secundaria de acordo com as carateristicas dos
elementos quimicos presentes. A partir do angulo de reflexdo e das intensidades da radiagdo é
possivel identificar e quantificar os elementos quimicos presentes na amostra.

Para os testes em coluna, os concentrados foram analisados por via Umida, a partir da
solubilizacdo do fosforo da amostra por extracdo fortemente acida e posterior precipitacdo do
ion ortofosfato como fosfomolibdato de quinolina — (CoH7N)3H3[PO4.12 M0O3] ] — 0 qual é
filtrado, secado e pesado. Para isso, foram pesados a principio 1 grama de cada amostra, com
precisdo de 0,1 mg, em um erlenmeyer de 250 ml (Figura 3.8a). Em seguida, adicionou-se 30
ml de acido nitrico e 5 ml de &cido cloridrico concentrados. A mistura foi aquecida até cessar o
desprendimento de vapores castanhos (NO>) e a solucdo clarear, como mostrado nas Figuras
3.8b a e 3.8c, respectivamente. Na sequéncia foram adicionados 50 ml de &gua e apos ferver
durante 5 minutos esperou-se esfriar. Posteriormente transferiu-se toda a solucao para um baléo
volumétrico de 250 ml, com o auxilio de um filtro de porosidade média (Figura 3.8d). Os
primeiros 30 ml foram desprezados com a funcdo de limpar as impurezas do filtro. Logo apds,
completou-se o baldo com &gua destilada e realizou-se a homogeneizacdo da mistura.
Utilizando-se novamente o erlenmeyer de 250 ml, foram aquecidos até o inicio de fervura 50
ml da solugdo contida no baldo volumétrico e 50 ml de agua. Neste momento, adicionou-se 50
ml do reagente Quimociac e manteve-se a ebuli¢cdo durante 1 minuto. Durante o resfriamento
agitou-se a mistura de 3 a 4 vezes. Por fim, a solucéo foi filtrada a vacuo utilizando-se uma
membrana de peso conhecido (Figura 3.8e), e lavando-se o precipitado com 250 ml de 4gua. A

membrana contendo o precipitado (Figura 3.8f) foi levada para estufa a 100° C durante 24
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horas, e pesada posteriormente para determinagéo da massa do precipitado. Esse procedimento
foi realizado em duplicata para todos os testes.

As concentragdes de P,Os nas amostras foram calculadas através da Equacéo [1]:

.0 _ 801,75 mp 1
205 (%m/m) = C [1]
Onde:

mp = massa do precipitado, em gramas;

G = massa inicial da amostra, em gramas;

A = volume da aliquota tomada do extrato, em ml.

Figura 3.8 - a) 1 grama de cada amostra, em um erlenmeyer de 250 ml; b) Desprendimento de vapores
castanhos (NO>); c¢) Solugdo apds a remocao dos vapores castanhos; d) Transferéncia de toda a solucéo
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para um bal&o volumétrico de 250 ml, com o auxilio de um filtro; e) Filtragem da solucéo; f) membrana
contendo o precipitado.

3.1.2.3 Caracterizagdo granulométrica

A caracterizacao granulomeétrica foi realizada utilizando-se a técnica do peneiramento a
Umido para determinar a distribuicéo granulométrica do material. Foram utilizadas peneiras das
marcas Granutest e Brozinox que mais adequaram-se a granulometria da amostra. A série de
peneiras escolhidas foi de 65# (0,210mm), 100# (0,150mm), 150# (0,106mm), 200#
(0,075mm), 270# (0,053mm), 325# (0,045mm) e 400# (0,038mm).

O peneiramento foi realizado com o auxilio de um peneirador vibratorio suspenso da
marca CDC, modelo PV-08, com a adi¢do de um filete de &gua sobre o material. A operagédo
prosseguiu até que a dgua de descarga apresentou aspecto limpido. As massas retidas em cada
peneira e 0 passante da ultima foram levados para a estufa a mais ou menos 100°C, e pesados
posteriormente. A partir dos valores obtidos foi possivel construir a curva granulométrica do
material e identificar através desta o didmetro ou abertura da peneira na qual 80% das particulas
passaram (dso). A série de peneiras e 0 peneirador vibratdrio suspenso sdo mostrados na Figura
3.9.

Figura 3.9 - Série de peneiras e o peneirador vibrat6rio suspenso.
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3.1.2.4 Determinacdo da Massa Especifica dos Solidos — Picnometria

Para a determinacdo da massa especifica dos sélidos utilizou-se do método de
picnometria. De acordo com Sampaio e Silva (2007), um picnémetro consiste, basicamente,
num baldo de vidro com fundo chato, equipado com uma rolha também de vidro, através da

qual passa um canal capilar (Figura 3.10). Seu volume pode variar de 25 a 250 ml.

Figura 3.10 - Picnbmetro.

Para garantir melhor confiabilidade nos resultados, os testes foram realizados em

triplicata, utilizando trés picndmetros (50 ml), de acordo com o procedimento descrito a seguir:

I.  Inicialmente o picndmetro vazio, previamente limpo e seco foi pesado (Al);
Il.  Uma pequena quantidade de amostra foi adicionada ao picnébmetro e pesou-se 0
conjunto amostra e picnémetro (A2);
I1l.  Posteriormente o picndmetro com amostra foi completado com agua, e pesado
em seguida (A3);
IV. Paraobter a massa do conjunto picnémetro e agua (A4), o picnémetro vazio foi

completado com agua e pesado.

O célculo da densidade dos solidos foi obtido através da Equagéo [2]:

B (A2) — (Ay)
ST (AL +A) — (A +Ay)

[2]
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Onde:
ds = densidade dos solidos;
Al = massa do picndmetro;
A2 = massa do picndmetro + amostra;
A3 = massa do picndmetro + amostra + agua;

A4 = massa do picndmetro + agua.

3.2 Flotacao

3.2.1 Reagentes

Os reagentes escolhidos para a flotagdo foram:

v Coletor: dleo derivado de acido graxo saponificado, da marca Clariant, modelo
Flotigam 5806;

v Depressor: fuba de milho gelatinizado, obtido em uma reacdo com NaOH a 10%
e agua;

v Regulador de pH: solucéo de hidréxido de sédio a 10%.

3.2.1.1 Saponificacdo do 6leo vegetal

Para a saponificacdo do 6leo vegetal foram necesséarios 2,5 g de 6leo, 3,93 g de agua
utilizados inicialmente, 3,58 g de hidréxido de sodio (concentracdo 10%) e 90 g de agua para
diluicdo do produto obtido.

Primeiramente realizou-se a agitacdo do Oleo vegetal contido em um béquer com o
auxilio de um agitador magnético. Em seguida, adicionou-se a quantidade de &gua inicial e 0
hidroxido de sodio a 10%. Essa mistura foi agitada durante 10 minutos.

Apos esse periodo a agua de diluicdo foi adicionada e manteve-se a agitacdo por mais
10 minutos, para obtencdo de uma solugdo homogénea e sem grumos de concentracdo de 2,5%
e relacdo 6leo-soda 7:1.

3.2.1.2 Gelatinizagdo do amido de milho
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Para a gelatinizacdo do amido de milho foram necessarios 5 g de fub4, 45 g de agua
utilizadas inicialmente, 12,5 g de hidréxido de so6dio e 104,16 g de &gua para diluicdo da
solucéo.

Inicialmente deve-se realizar a agitacdo do amido de milho contido em um béquer com
o0 auxilio de um agitador magnético. Em seguida, adicionou-se a quantidade de &gua inicial e 0
hidréxido de sodio a 10%. Essa mistura foi agitada durante 10 minutos.

Ap0s esse periodo a agua de dilui¢do foi adicionada e a agitacdo da mistura mantida por
mais 10 minutos, para obtencdo de uma solucdo homogénea e sem grumos de concentracdo de

3% e relacdo 6leo-soda 4:1.

3.2.2 Testes Preliminares

Inicialmente, foram realizados os primeiros testes de flotacdo na célula mecénica, a fim de
garantir a flotabilidade do minério. Ap6s os resultados dos testes preliminares foram elaborados os
planejamentos experimentais, variando-se o pH, a dosagem de coletor e a temperatura, visando a
otimizacdao da flotacdo do minério silico-carbonatado.

Utilizou-se nos testes uma célula mecéanica da marca Denver Equipaments Company,
conforme a Figura 3.11. O pH foi ajustado a partir de um pHmetro da marca Hanna, modelo
Edge.

Figur 3.11 - Célula mecanica Denver.
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A partir da revisao bibliografica, realizou-se dois testes de flotacdo variando-se apenas

0 pH e mantendo-se constante a dosagem de depressor e de coletor, bem como o tempo de

condicionamento de ambos, conforme visto na Tabela 3.1. Como o material apresentou uma

flotabilidade muito pequena no trabalho anterior (Coutinho 2016) os testes preliminares

objetivaram verificar se seria possivel flotar esse minério com o reagente proposto e avaliar o

pH mais adequado para o desenvolvimento do estudo.

Tabela 3.1 - Valores de pH, dosagem de reagentes e seus respectivos tempos de condicionamento.

Dosagem de | Tempo de cond. Dosagem de | Tempo de cond
Teste | pH depressor do depressor coletgr (@) | do C(fletor (minj
(g/t) (min)
; 1(1) 300 5 300 5

Os testes foram realizados considerando-se um condicionamento com 50% de solidos e

uma flotacdo com 25% de sdlidos, seguindo o procedimento descrito a seguir:

1
2

Adicionou-se 0 minério e a agua de condicionamento na cuba;

Ligou-se o motor e regulou-se o pH através da adi¢do de soda, de acordo com o
teste;

Em seguida, adicionou-se o depressor e realizou-se o condicionamento durante
5 minutos;

Logo apds, adicionou-se o coletor e realizou-se o condicionamento durante 2
minutos;

Acrescentou-se a agua de diluicdo e regulou-se o pH;

Ligou-se o ar e coletou-se o flotado até cessar a espuma;

O flotado e o afundado foram levados para a estufa a 100° C por 24 horas, e
pesados posteriormente;

Os produtos secos e devidamente homogeneizados e quarteados foram levados

para a analise quimica.

3.6.3 Unidade experimental

Para a realizacdo dos testes de flotacao foi utilizada uma coluna de flotagdo de bancada,

constituida de uma se¢éo de aeracdo e de um tubo acrilico transparente com 42 mm de didmetro
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e altura de 2,5 m, como pode ser visualizada na Figura 3.12. A unidade compreende uma bomba
peristéltica para o deslocamento de liquidos e suspensdes, e rotametros para medidas
instantaneas das vazdes de ar e agua de lavagem, sendo esta Gltima distribuida através de um

aspersor fixado no topo da coluna.

alimentacio

Figura 3.12 - Desenho esquematico da unidade experimental modificado (GONCALVES, 2016).

A alimentacdo da polpa é realizada na parte de cima da coluna de modo que, as
particulas alimentadas entram em contato em contracorrente com as bolhas de ar provenientes
do aerador instalado na parte inferior do equipamento. O material afundado é recirculado pela
bomba peristaltica em uma posicao de altura de dois tercos em relacdo a base da coluna. O teste
termina quando a interface polpa/espuma atinge a superficie. Apds isso, o afundado é coletado
na base do equipamento de forma manual através da abertura de uma valvula. Para a coleta da

espuma uma calha de base inclinada foi instalada no topo da coluna.

3.2.4 Planejamento Experimental

Uma das principais raz0es para a utilizacdo do planejamento fatorial de experimento é

a busca das condig¢Ges Otimas das variaveis e de seus efeitos nas respostas do processo. O
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planejamento das condigdes experimentais deste estudo foi realizado através de técnicas do
planejamento fatorial a dois niveis com ponto central. Construiu-se uma matriz de
planejamento, onde realizou-se 12 testes de flotacdo, variando-se o pH, a temperatura e a
dosagem de coletor. Manteve-se constante o tempo de condicionamento dos reagentes em 5
minutos para o depressor e 2 minutos para o coletor, e a dosagem de depressor em 300 g/t. A
matriz de planejamento pode ser visualizada na Tabela 3.2. Como pode ser observado, foram
realizados quatro testes utilizando o valor médio de cada variavel, possibilitando uma anélise

estatistica dos resultados a partir do software Minitab 17.

Tabela 3.2 - Matriz do planejamento.

Temperatura | Dosagem de

Teste | X1 X2 X3 pH '?o O colo tgr @)
1 -1 -1 -1 9,5 25 150
2 1 -1 -1 11,5 25 150
3 -1 1 -1 9,5 55 150
4 1 1 -1 11,5 55 150
5 -1 -1 1 9,5 25 350
6 1 -1 1 11,5 25 350
7 -1 1 1 9,5 55 350
8 1 1 1 11,5 55 350
9 0 0 0 10,5 40 250
10 0 0 0 10,5 40 250
11 0 0 0 10,5 40 250
12 0 0 0 10,5 40 250

3.2.5 Procedimento dos Testes de Flotacdo em Coluna

Os testes foram realizados em dois dias, de modo que em um dia fossem realizados 0s
testes referentes a menor temperatura (temperatura ambiente 25°C) e, em outro dia, fossem
realizados os testes referentes a maior temperatura (40°C e 55°C). Tal observagdo é vélida, ja
que a temperatura ambiente pode variar de um dia para o outro. Assim, poderia ser garantida a
reprodutibilidade da mesma temperatura dos testes realizados no mesmo dia.

As condicdes operacionais utilizadas neste estudo, foram selecionadas de acordo com
0s estudos anteriores realizado por (ALVES et al., 2017). Estas condi¢des foram fixadas durante
a realizacdo dos testes e consistem na vazdo de agua de lavagem (0,1 L/min), vaz&o de ar (1,2
L/min) e de reciclo (0,606 L/min).
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O condicionamento foi realizado considerando-se um condicionamento com 50% de
solidos e uma flotacdo com 10% de sélidos. A agitacdo da polpa foi realizada pelo agitador da
marca IKA modelo RW20DS32 a 1500 rpm. Nos testes com temperaturas elevadas a polpa foi
aquecida durante o condicionamento utilizando-se uma chapa, conforme a Figura 3.13. O
controle da temperatura foi realizado através do pHmetro que também é capaz de aferir a

temperatura da polpa.

Figura 3.13 - Agitador e chapa utilizados no condicionamento da polpa.

Apds o condicionamento, realizaram-se os procedimentos a seguir para a flotacdo em
coluna:

I.  Transferiu-se a polpa para dois béqueres, e com o auxilio de uma pisseta
realizou-se a alimentacao na parte superior da coluna, mantendo-se o registro de
reciclo fechado para realizar tal acéo;

Il.  Ligou-se o compressor e ajustou-se a vazdo de ar em 1,2 L/min;
I1l.  Acionou-se a bomba peristaltica e regulou-se a sua frequéncia para o reciclo em
0,606 % e, em seguida, colocaram-se 0s recipientes para a coleta de concentrado
e rejeito em seus devidos lugares (Figura 3.14);
IV.  Ligou-se o registro da dgua de lavagem e ajustou-se sua vazdo para 0,1 L/min;
V.  Finalizou-se o teste quando a interface polpa/espuma chegou ao topo da coluna,
onde em seguida, desligou-se a agua de lavagem e o registro do reciclo;

VI.  Abriu-se a valvula de descarga para coleta de afundado (Figura 3.14);
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VII.  Os produtos foram levados para estufa e posteriormente para pesagem.

Apds a secagem, os concentrados obtidos em cada teste foram homogeneizados e

levados para analise quimica.

Figura 3.14 - Coluna de flotagdo onde os testes foram realizados.

3.6.6 Teste de Flotagcdo Cleaner

ApoGs os testes de flotagdo em coluna, realizou-se um teste utilizando-se a celula
mecanica, com a amostra que apresentou o maior teor de P2Os. Esse procedimento teve como
objetivo aumentar o teor do concentrado final (etapa cleaner).
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O condicionamento foi realizado com 50% de sélidos e uma flotacdo com 13,8% de
solidos. Esses valores foram determinados de acordo com a massa de solidos disponivel para o

teste, motivo pelo qual realizou-se esse teste na célula mecénica.
3.6.7 Auvaliacdo dos resultados

A partir da massa de alimentagdo (A) e da massa de concentrado (C) obtida em cada

teste, foi possivel calcular a recuperagdo massica (Rec,,,s) utilizando-se a Equagao [3].

C
ReCpas = 1" 100 [3]

Baseando-se no resultado das analises quimicas, calculou-se a recuperacdo metallrgica

(Recer), através da Equacao [4].
Cc
ReCper = 12 100 [4]

Sendo:
¢ = teor no concentrado;

a = teor na alimentacao.

Os resultados foram avaliados a partir de uma andlise estatistica utilizando-se o Minitab
17, avaliando-se os efeitos das variaveis pH, temperatura (°C) e dosagem de coletor (g/t), nas
recuperacdes massica e metalurgica e, principalmente, no teor do concentrado de cada teste. A
razdo entre o teor do concentrado (c) e o teor da alimentacéo (a), denominada como razéo de
enriquecimento (Y) foi calculada através da Equacdo [5] (OLIVEIRA; SOUZA, 2008).

Qla
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
Neste capitulo serdo apresentados os resultados da caracterizacdo da amostra que

alimentou a flotacao e os resultados dos testes de flotacéo.

4.1 Caracterizacdo Quimica

4.1.1 Fluorescéncia de Raios X

A composicdo quimica da alimentacdo utilizada nos testes de flotacdo deste trabalho,
pode ser vista na Tabela 4.1. Observa-se que a porcentagem de P.Os € de 5,69%, um valor
muito baixo, e proximo ao limite de teor esperado para rochas fosfaticas (5% - 22%) segundo
Loureiro, Monte e Nascimento (2005). Nota-se, também, que 0s minerais de ganga que
ocorrem em maior proporcdo sao os oxidos de célcio, silicio, ferro e 6xidos de magnésio
respectivamente. Além disso é possivel confirmar a classificagdo do minério em silico-
carbonatado, analisando-se o teor de MgO = 9,93% e a relacdo CaO/P20s = 4,75 (GRASSO,
2015).

Tabela 4.1 - Composigdo quimica da amostra da alimentacéo.

CaO 27,02
SiO2 23,53
Fe203 21,11
MgO 9,93
TiO2 5,97
P20s 5,69
Al203 2,71
K20 1,53
SrO 1,12
MnO 0,60
ZrO; 0,48
NbO 0,21
ZnO 0,05
CuO 0,03
Y203 0,03

4.2.2 Método Gravimétrico do Quimociac

De acordo com o procedimento do item 3.1.2.1, determinou-se o teor de P2Os da
alimentacdo, com o objetivo de avaliar a confiabilidade dos resultados obtidos a partir das

analises via umida. Os valores encontrados sdo mostrados na Tabela 4.2.
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Tabela 4.2 - Teor de P,Os na alimentacgdo obtidos via imida.

Teste Teor P20s5 (%)
1 5,85
2 5,59

Fazendo-se a média dos valores encontrados obtém-se 5,72% para o teor da
alimentag&o. O desvio entre os valores de teor de P2Os obtidos nas duas técnicas foi de apenas
0,51%, indicando boa consisténcia e reprodutibilidade dos testes.

4.3 Caracterizacdo Granulométrica

A partir da analise granulométrica (Tabela 4.3) do peneiramento a imido realizado com
uma massa inicial de 148,5 g, observa-se uma perda de 1,43 g 0 que equivale uma perda méassica
de 0,96%. Nota-se também que aproximadamente 14,13% das particulas sdo menores que 0,038
mm (400#), demostrando que o0 objetivo de evitar a sobremoagem do material foi alcangado,
visto que no trabalho de Coutinho (2016) 44,33% eram menores que 0,038 mm. Com base nos
dados obtidos na Tabela 4.3, construiu-se a curva granulométrica da alimentacéo, representada
na Figura 4.1. Analisando-se a curva granulométrica, foi possivel inferir que 80% (dso) do

material € menor que 0,175mm.

Tabela 4.3 - Analise granulométrica do peneiramento a imido.

Abertura Abertura Massa retida Retido Retido Passante
(#) (mm) (g) (%) acumulado (%) acur(r:/t:)lado
65 0,21 1,09 0,74 0,74 99,26
100 0,15 54,61 37,13 37,87 62,13
150 0,106 30,15 20,50 58,37 41,63
200 0,075 20,65 14,04 72,41 27,59
270 0,053 10,01 6,81 79,22 20,78
325 0,045 3,39 2,31 81,52 18,48
400 0,038 6,39 4,34 85,87 14,13
-400 -0,038 20,78 14,13 100,00 0,00
MASSA TOTAL 147,07
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Figura 4.1 - Curva granulométrica da alimentagao.

4.4 Determinacdo da Massa Especifica dos Solidos — Picnometria

As massas obtidas para os trés picnémetros, de acordo com o procedimento do item

3.1.2.4, estdo expressas, em gramas, na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 - Massas obtidas no procedimento.

Picnbmetro 1 | Picnbmetro 2 | Picnbmetro 3
Al - Massa do Picndmetro 29,91 30,79 31,58
A2 - Massa do Picndmetro + Amostra 32,62 34,22 35,15
A3 - Massa do Picndmetro + Amostra + Agua 82,32 83,89 84,52
A4 - Massa do Picndmetro + Agua 80,57 81,67 82,22

A partir dos dados representados na Tabela 4.4 foi possivel calcular a densidade do
minério (ds) através da Equacgdo [2]. Os valores de densidade obtidos para o Picndmetro 1,
Picndmetro 2 e Picnémetro 3 foram, respectivamente, 2,82 g/cm3, 2,83 g/cm? e 2,81 g/cm3.
Fazendo-se a média dos valores encontrados obtém-se 2,82 g/cm?3 para a densidade do minério.
A discrepancia entre 0 menor e 0 maior valor encontrado para a densidade, foi de apenas 0,71%,
indicando boa consisténcia e reprodutibilidade dos testes.

45 Testes Preliminares

Os resultados referentes aos teores de concentrado e rejeito, recuperacées massicas e

metaldrgicas, podem ser vistos na Tabela 4.5. Comparando-se os resultados obtidos para




40

recuperacdo massica, com os valores encontrados por Coutinho (2016), nota-se um aumento de

aproximadamente 76%. Assim, foi possivel verificar a possibilidade de concentragdo do

minério silico-carbonatado por flotacdo. Para melhorar a seletividade da separacdo e aumentar

o teor do concentrado, realizou-se os testes em coluna. Verifica-se também, uma razdo de

enriquecimento de 1,66 e 1,83 nos concentrados dos testes 1 e 2, respectivamente, em relacédo

ao teor da alimentagédo apresentado anteriormente, 5,72% de P>Os. Por fim, percebe-se que

ambas as recuperagdes foram maiores para o teste 1.

Tabela 4.5 — Resultados dos testes preliminares.

Teste H Concentrado Rejeito Rec. massica | Rec. metallrgica
P (% P20s) | (% P20s) (%) (%)
1 11 9,45 2,41 45,24 75,11
2 10 10,39 3,21 30,02 54,8

4.6 Teste de Flotacdo em Coluna

A Tabela 4.6 apresenta os resultados dos testes de flotacdo em coluna especificados no

planejamento experimental. Os valores de teor apresentados correspondem a média dos

resultados encontrados nas duplicatas dos testes de analise quimica via Umida, os resultados de

todos os testes estdo apresentados no apéndice A.

Tabela 4.6 - Resultados dos testes de flotacdo em coluna.

Teste | pH Temperatura | Dosagem de | Concentrado | Rec. méssica | Rec. metalUrgica

(°C) Coletor (g/t) | (% P20s) (%) (%)
1 9,5 25 150 13,56 19,38 46,22
2 11,5 25 150 11,19 23,45 46,14
3 9,5 55 150 12,69 29,52 65,88
4 11,5 55 150 10,46 32,48 59,77
5 9,5 25 350 11,37 24,03 48,05
6 11,5 25 350 10,71 28,69 54,05
7 9,5 55 350 10,64 39,41 73,75
8 11,5 55 350 9,68 28,19 48,00
9 10,5 40 250 11,57 33,33 67,86
10 | 105 40 250 11,59 29,36 59,89
11 | 105 40 250 11,30 34,76 69,11
12 | 105 40 250 11,28 32,07 63,65
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Analisando-se a Tabela 4.6, observa-se que o maior teor obtido foi de 13,56%, no teste
1, no qual utilizou-se como parametros pH de 9,5, dosagem de coletor de 150g/t e temperatura
ambiente (25°C), todas no nivel minimo. Percebe-se também, que as recupera¢fes maximas
foram obtidas no teste 7, realizado com pH de 9,5, dosagem de 350 g/t e temperatura de 55°C.

Observando-se os resultados das réplicas dos testes de flotagdo no ponto central do
planejamento (testes 9 a 12), verifica-se um desvio de 2,67% entre 0 maior e 0 menor valor
obtido, assim conclui-se que a coluna é um equipamento de alta reprodutibilidade, apresentando

resultados consistentes, em concordancia com as conclusdes de Alves et al. (2017).

4.6.1 Andlise Estatistica dos Testes

Utilizando-se o Minitab 17 realizou-se a anélise do planejamento experimental com o
objetivo de encontrar as condi¢des 6timas das variaveis pH, temperatura e dosagem de coletor
e seus efeitos nas respostas do processo, sendo essas 0 teor e, as recuperacdes massica e
metaldrgica.

Através da analise do grafico Normal (Figura 4.2), verifica-se que as variaveis que
influenciam mais significativamente no teor do concentrado sé&o o pH (Fator A), a dosagem
(Fator C), a temperatura (Fator B) e a interacdo entre os fatores AC. Observou-se também, que
os fatores A, B e C ao passarem do nivel -1 para o nivel +1 provocam uma diminuic¢ao no teor
do concentrado, estando posicionadas do lado esquerdo do gréafico. Levando-se em
consideracao o objetivo de aumentar o teor, tais variaveis devem ser no nivel -1. Isso confirma
os resultados na Tabela 4.6, na qual observa-se que o maior teor obtido, foi proveniente do teste
1, em que todos os parametros foram utilizados no nivel -1. Por outro lado, a interacdo entre
as varidveis pH e dosagem de coletor, promove um aumento no teor ao passar, simultaneamente

os fatores A e C do nivel -1 para o nivel +1.



42

Normal Plot of the Standardized Effects
(response is Teor; o = 0,05)
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-15 -10 5 0 5
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Figura 4.2 - Gréfico Normal para o teor de fésforo no concentrado.

Além disso, é possivel visualizar através da Figura 4.3 a existéncia de interacdo entre as
variaveis pH e dosagem de coletor. Nota-se, também a inexisténcia de interacGes entre 0s

fatores AB e BC, uma vez que as retas representadas no grafico sdo paralelas.

Interaction Plot for Teor
Fitted Means

pH * Temperatura

Temperatura Point Type

13 —— -1 Corner
u 0 Center
—& - 1 Corner
12
|
[=]
(7]
=
N
o 10
s pH " Dosagem (g/t Temperatura * Dosagem (g/t Dosagem
g 13 {g/t Point Type
—— -1 Corner
u 0 Center
o \ —4 - 1 Corner
u
m *-
10 i
1 0 1 -1 1] 1
pH Temperatura

Figura 4.3 - Gréfico de Intera¢des para o teor de fésforo no concentrado.

Realizando-se a analise do planejamento fatorial para a recuperacdo massica, constatou-

se através da Figura 4.4 que apenas a variavel temperatura possui efeito significativo,
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influenciando positivamente a recuperacdo massica quando € elevada do nivel -1 para o nivel
+1. Essa afirmacdo pode ser verificada na Tabela 4.6, na qual o maior valor encontrado para
recuperacdo massica foi obtido no teste 7, cuja temperatura foi utilizada no nivel +1 (55°C), o

pH de 9,5 (-1) e a dosagem de coletor igual a 350 g/t (+1).

Normal Plot of the Standardized Effects
(response is Rec. Massica; a = 0,05)
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20
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Figura 4.4 - Grafico Normal para recuperacao massica.

Na figura 4.5 € possivel observar as possiveis interacdes entre os fatores A, Be C, e

identificar como que o efeito de um dos fatores varia de acordo com o nivel do outro fator.

Interaction Plot for Rec. Massica
Fitted Means
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= (g/t Point Type
=
o —— -1 Comer
% 52 [ ] 0 Center
—& - 1 Corner

28

24

20

pH Temeratura (

Figura 4.5 - Gréfico de Interacdo para recuperagdo massica.
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Para a recuperacdo metallrgica, verificou-se que apenas o fator B (temperatura) é
estatisticamente significativo, exercendo uma influéncia positiva na recuperacdo ao passar do
nivel -1 para o nivel +1, conforme pode ser analisado na Figura 4.6. Da mesma forma que para
a recuperacao massica, o maior valor de recuperacdo metaltrgica encontrado na Tabela 4.6 foi

para o teste 7.

Normal Plot of the Standardized Effects
(response is Rec. Metaltirgica; o = 0,05)
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Figura 4.6 - Grafico Normal para recuperacéo metaldrgica.

A Figura 4.7 apresenta o grafico de interacdo das variaveis, evidenciando, novamente,

que hé interacdo entre todas as variaveis.
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Figura 4.7 - Grafico de Interacdo para recuperacdo metalurgica.
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Finalmente, analisando-se o grafico de otimizacdo para o teor, nota-se que a solucéao
Otima proposta pelo programa, apresenta valores minimos de pH (9,5), dosagem (150 g/t) e
temperatura (25°C). Desta forma, seriam obtidos concentrados com teores de 13,505%,

confirmando novamente o valor encontrado na Tabela 4.6.

Optimal pH Temeratu Dosagem
i High 10 1,0 10
B 0'9?58 Cur -1,0 -1,0 -1.0
Predict  Low 10 -1.0 1.0
- ———————— - —— - ——————— - ————————————
Teor L
Maximum
y = 13,5050
d = 098582
- L] L [
.

Figura 4.8 - Gréafico de Otimizagdo para o teor de fosforo no concentrado.

No entanto, analisando-se o grafico de otimizacdo para as trés variaveis
simultaneamente (Figura 4.9) verifica-se que o programa nos apresenta como solucao 6tima,
uma etapa de concentracdo adotando-se valores minimos de pH e dosagem, e valores maximos
de temperatura (55°C). Assim, seriam obtidos concentrados com teores de 12,75% e
recuperacdes massica e metaltrgica de 31,37% e 69,09%, respectivamente. Analisando a
Tabela 4.6, esses parametros 6timos podem ser visualizados no teste 3, que apresenta valores

préximos aos sugeridos pelo gréfico.

Optimal pH Temeratu Dosagem

. High 1.0 1,0 10
BEE 10 10 -10
Predict  Low 210 210 210

Composite * Ld

L] L] L]

Desirability *

D:0,7325 ¢
*
[ R e L
Rec. Met » » »
Maximum
L
y = 69,0950
d =083140
*
.
Rec. Mds . . .
Maximum F-— L i
y = 31,3662
d =0,59841
-
0
Teor
- ——— - ————— o ————— —|
Maximum
y = 12,7450 N N N
d =0,78995
. L

Figura 4.9: Gréfico de Otimizagdo para as trés variaveis.
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4.7 Teste de Flotacdo em Cleaner

O teste de flotacdo cleaner foi realizado em célula mecénica utilizando-se como
alimentacéo, o concentrado do teste 1 realizado na coluna de flotacédo, no qual obteve-se o maior
teor de P,Os. Os dados de teor, recuperagdo massica e metalirgica encontrados para o

concentrado final, estdo representados na Tabela 4.7.

Tabela 4.7 - Resultados do teste de flotacdo cleaner.

H Temperatura | Dosagem de |Concentrado | Rec. massica| Rec. metalUrgica
P (°C) coletor (g/t) (P205%) (%) (%)
9,5 25 100 14,22 43,45 45,57

Através desse teste, verificou-se um enriquecimento de 2,5 no teor em relacdo a
alimentacéo do circuito, 5,69% de P2Os. No entanto, ainda apresenta valores bem abaixo do
requerido, que gira em torno de 32% a 38% (LOUREIRO; MONTE; NASCIMENTO, 2005).
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5 CONCLUSAO

A partir dos testes de flotacdo foi possivel concluir que o objetivo inicial do trabalho de
promover um aumento no teor de P>Os foi alcangado, obtendo-se uma razéo de enriquecimento
consideravel de 2,5, visto que nas plantas industriais o enriquecimento é em torno de 2,7 e é
obtido em varias etapas de flotacdo (rougher, cleaner e recleaner). O enriquecimento obtido
nesse estudo deve-se as caracteristicas da coluna de flotacdo caracterizada como equipamento
promissor na concentragdo de minérios complexos.

No entanto, o aproveitamento do minério ainda ndo se tornou viavel, j& que ndo se
obteve um concentrado que atenda a especificacdo do mercado, 32 a 38% de P20s.

Com relacdo a composicdo quimica da alimentacdo, foi possivel constatar uma
porcentagem de P2Os de 5,69%, um valor muito baixo, e quantidades significativas de minerais
de ganga carbonatados (MgO e CaO), como esperado para 0 minério silico-carbontado.

Atraves da andlise estatistica realizada com o auxilio do software Minitab 17 observou-
se que para se obter um teor 6timo, deve-se realizar a etapa de concentracdo utilizando-se 0s
seguintes parametros: pH 9,5, dosagem de coletor de 150 g/t e temperatura ambiente (25°). O
teor obtido para o teste realizado dentro destes parametros foi de 13,56% de P»Os. Verificou-se
também, que para a otimizar as trés varidveis, simultaneamente, deve-se adotar valores minimos
de pH e dosagem, e valores maximos de temperatura (55°C). O teste realizado dentro desses
critérios apresentou teor de 12,69% e recuperagdes massica e metalurgica de 29,52% e 65,88%,

respectivamente.
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SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Realizar teste em escalas cleaner e recleaner utilizando a coluna de flotacdo buscando
obter um concentrado com as especificacdes de mercado.

Avaliar outros tipos de coletor a fim de aumentar a eficiéncia do processo de flotacéo.
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APENDICE A — Réplicas de teor de P-Os para os concentrados dos testes em coluna
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