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RESUMO

A deposicdo de rejeitos provenientes de processos de beneficiamento é um
dos grandes problemas enfrentados pela mineracdo, a filtracdo desses
residuos pode ser uma medida mitigadora para este problema. Espera-se que
a adicdo de um surfactante na filtracdo propicie maior eficiéncia quando
comparada a mesma sem adicdo do reagente, uma vez que diminui a tensao
superficial liquido/ar e, como consequéncia, propicia um melhor desaguamento
da torta, menor umidade e menores custos com secagem. Neste trabalho
buscou-se a avaliagdo do uso do surfactante Floticor FA 7129 na filtragdo do
rejeito fosfatico. Além disso, foi realizada uma otimizacdo da filtracdo por meio
de um planejamento fatorial das variaveis concentracdo do surfactante, pH da
polpa e nivel de vacuo, visando uma menor umidade da torta, maior taxa
unitaria de filtragem e menor turbidez do clarificado. Ap6s a escolha dos
melhores parametros, foram realizados testes de folha utilizando como meio
filtrante o tecido 4400-T, fabricado pela Remae. A partir dos resultados obtidos
foi possivel concluir que para um melhor desempenho na filtracdo do rejeito
fosfatico, deve-se utilizar uma polpa com pH 6, um nivel de vacuo de 400 mm
de Hg e sem a adicao do surfactante, diferentemente do que se era esperado.
Observou-se que das variaveis analisadas, o pH ofereceu maior influéncias na

filtracdo do rejeito, se sobressaindo ao efeito das outras variaveis.

PALAVRAS-CHAVE: Filtracdo. Rejeito. Fosfato. Surfatante.



ABSTRACT

The deposition of tailings from beneficiation processes is one of the major
problems faced by mining, the filtration of this waste can be a mitigating
measure for this problem. It is expected that the addition of a surfactant in the
filtration will provide greater efficiency when compared to it without addition of
the reagent, once the decreases the liquid / air surface tension and, as a
consequence, provides better cake dewatering, lower humidity and lower costs
with drying. The aim of this work was to evaluate the use of Floticor surfactant
FA 7129 in the filtration of the phosphatic waste. In addition, a filtration
optimization was performed by means of a statistical analysis of the variables
surfactant concentration, pulp pH and vacuum level, aiming at lower cake
moisture, higher unit rate of filtration and lower clarified turbidity. After the
choice of the best parameters, tests were performed using the 4400-T tissue as
the filter media. For a better performance in the filtration of the phosphate
waste, a pulp of pH 6, a vacuum level of 400 mm Hg and without the addition of
the surfactant should be used, differently than was expected. It was observed
that of the analyzed variables, the pH offered greater influences in the filtration

of the tailings.

KEYWORDS: Filtration. Tailings. Phosphate. Surfactant.
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1. INTRODUCAO

Fertilizantes fosfatados s&o industrializados a partir da rocha fosfética,
essencialmente do mineral apatita. A obtencdo da rocha fosfatica é feita pela
indUstria mineral. Sa8o necesséarias varias etapas, que passam desde a
prospeccao e pesquisa geoldgica até a lavra e beneficiamento do minério
(KULAIF, 1999).

Durante a etapa de beneficiamento dos minérios sdo gerados rejeitos e a
disposicdo desses rejeitos é vista como um grande problema em razdo do
impacto ambiental gerado pelas barragens que requerem areas amplas e
geram altos custos de monitoramento (SILVA et al., 2015).

A progressiva explotacdo de jazidas com baixos teores tem causado um
aumento no volume de rejeitos da mineracdo, intensificando assim a
necessidade de barragens maiores para comporta-los. A pressao da populacéo
tal como as preocupaces ambientais, dificultam o licenciamento de areas para
a construcdo de barragens. Uma alternativa viavel pode ser a deposi¢cao dos
rejeitos em forma de pilhas, neste processo a polpa antecipadamente
adensada poderia ser filtrada e a torta proveniente desta filtragdo disposta em

pilhas, até mesmo junto com o estéril da mina (GUIMARAES et al., 2012).

O uso de reagentes auxiliares de filtracdo permite um melhor desaguamento da
torta, diminuicdo de custos com secagem térmica, e uma melhor recuperacao
do filtrado (CHAVES, 1996). Esses reagentes auxiliares possuem surfactantes

como elemento ativo.

Este trabalho teve como objetivo avaliar por meio de testes de folha o
desempenho do auxiliar de filtragem Floticor FA 7129 para o rejeito fosfatico.
Dentre os objetivos especificos busca-se encontrar as condi¢des 6timas de pH
para a filtragdo do rejeito, bem como por meio de analise estatistica, otimizar a
dosagem do surfatante, o pH da polpa e nivel de vacuo e verificar o

desempenho do tecido 4400-T, selecionado em trabalho anterior.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. SEPARACAO SOLIDO-LIQUIDO
A 4gua tem sido um recurso cada vez mais escasso e oneroso, tornando ainda
mais importante o processo de separacao soélido-liquido, visto que os minérios
requerem em sua maioria processamento a Umido e a recuperagao e
recirculacdo da agua torna-se uma operacdo que requer muita atencdo. As
operacdes de filtracdo e espessamento sdo as operacdes de separagdo solido-
liqguido mais importantes para a industria mineral (AMARANTE, 2002).

Nas usinas de processamento mineral a separacao solido-liquido € uma etapa
critica, apresentando alto custo monetario e em alguns casos representando de
15 a 40% do consumo energético total de uma usina (VALADAO, 2007).

No caso de polpas minerais, a separacao solido-liquido deve ser escolhida
observando as caracteristicas da polpa. Polpas que apresentam baixa
porcentagem de sélidos precisam na maioria das vezes de algum tipo de pré-

tratamento (concentracdo) antes de serem desaguadas (LUZ et al., 2010)

Sao utilizadas nas operacdes de desaguamento varios equipamentos, como
peneiras DSM, classificadores espirais, cones desaguadores, pilhas e silos de
drenagem. Os espessadores e filtros a vacuo sdo 0s equipamentos mais

empregados na separacdo solido-liquido (CHAVES, 2013).

Normalmente a separacdo solido-liquido é realizada utilizando a combinacao
de espessamento e filtracdo. Na etapa de espessamento obtém-se polpas em
média de 55 a 60 % de soélidos. Para que se consiga obter polpas com
percentagens de sodlido ainda mais elevadas, € necessaria a filtracdo do

material apds espessado.

De acordo com Luz et al.,, (2010) e Valaddo (2007), alguns fatores podem

influenciar no processo de separacao solido-liquido, como por exemplo:

+ Distribuicdo de tamanhos das particulas: particulas muito finas (<2 pm)
apresentam grande dispersdo quando em meio fluido, diminuindo assim
a eficiéncia do espessamento e podem causar umidade elevada nas

tortas provenientes do processo de filtracdo. Sendo necessario um pré



tratamento para a aglomeracdo dessas particulas (coagulacdo e
floculacdo). A figura 1.1 apresenta as técnicas de separacdo solido-
liquido em funcdo do tamanho das particulas ou microorganismo.
Porcentagem de sélidos na polpa: em polpas com baixas porcentagens
de solidos, se faz necessario uma concentracdo antecedente ao
desaguamento. Rodrigues (2016) como exemplo, verificou que para a
filtracdo de rejeito fosfatico, o aumento da porcentagem de soélidos na
polpa gerou tortas com menores umidades e maiores taxas unitarias de
filtragem.

Capacidade requerida: nos processos que requerem alta capacidade é
indicado o espessamento ao invés da filtracdo, mesmo que o0s
espessadores necessitem de grandes areas para serem instalados.
Pois essa operacdo requer menor demanda operacional e de
manutenc¢ao, bem como apresenta menores custos operacionais quando
comparado a filtracao.

Forma da particula: particulas ndo esféricas, como as com geometria
lamelar, podem trazer problemas para filtros industriais.

Viscosidade da polpa: polpas com temperaturas mais elevadas
apresentam geralmente menor viscosidade, o que € um ponto positivo

no processo de separacao solido-liquido.

| Flotacdo

Filtragemem Leito Profundo |

| Peneiramento |

Ciclonagem

Espessamento/ Sedimentacdo |

Filtragem

| Centrifugacdo |

Micro - Filtragem |

‘ Ultra-Filtragem I

Virus <is Argila : Areia Areia Cascalho
€ Bactéria > Silte fina Grossa
Moleculas Coloide ‘ Ultrafino Fino Médio Grosso
1 1 1 1 1 1 1
10# 1073 10 101 10° 10? 102 103 104

Figura 2.1- Técnicas de separacao solido-liquido em fungéo do tamanho das

particulas ou microorganismo. Fonte: Valad&o (2007).



2.2 FILTRACAO
A filtracdo pode ser definida como a separacéo de sdlidos contidos em uma
suspensao quando o liquido atravessa um meio poroso que retém as particulas
sélidas. O liquido que percola através do meio poroso recebe o nome de
filtrado, ja as particulas solidas que ficam retidas nesse meio sdo chamadas de
torta (CHAVES, 2013).

De acordo com Pereira (1999), a filtracdo no tratamento de minérios
proporciona a separacao solido-liquido de concentrados e também de rejeitos,
gue posteriormente irdo passar por operacdes de secagem, homogeneizacao,

transporte ou disposicdo no meio ambiente, no caso de rejeitos.

Para ser possivel a filtracdo é necesséario que haja uma for¢a incidente sobre
as particulas, que pode ser conseguida através de gravidade, vacuo, pressao
ou centrifugacdo (VALADAO, 2007). Guimardes (2011) Classifica os
mecanismos de filtracdo com relacdo a forca sobre as particulas conforme a
tabela 2.1.

Tabela 2.1- Mecanismos de filtracdo e os principais fornecedores. Fonte: Guimaraes
(2011).

Tipos Caracteristicas Modelos de Filtros | Principais Fornecedores

Filtro de tambor, de

) ~_ | disco convencional,
Criada uma presséao

Filtracéo a ; . filtro horizontal de | Andritz, FLSmidth, Larox,
. negativa debaixo do : :
vacuo meio filtrante mesa e filtro Delkor, Gaudfrin
horizontal de
correia
Filtrag&o sob U_r_na p,ress_ao Fll_tro prensa Andritz, FLSmidth
~ positiva € aplicada horizontal, filtro
pressdo . (Pneumapress ), Larox
na polpa prensa vertical
Utiliza a forca Centrifuoas
Filtracdo centrifuga para verticaig e Andritz, GEA (Westfalia),
centrifuga forcar a passagem Alfa Laval
e Decanters
do liquido
Filtracio Em que se Filtro de disco
. 9 X combinam vacuo e encapsulado ou | Andritz , Bokela, Gaudfrin
hiperbarica ~ . o
presséo hiperbarico

Utiliza a acéo de
capilares de meios
Filtragem capilar | cerdmicos porosos Ceramec Larox
para efetuar o
desaguamento




Alguns fatores podem influenciar na filtracdo, como a viscosidade, temperatura
e densidade da polpa, além da espessura da torta. Quanto maior for a
viscosidade da polpa menor é a produtividade da filtragem. A temperatura da
torta pode influenciar na viscosidade ou alterar as propriedades do meio
filtrante, jA a espessura da torta tem fundamental importancia no ciclo de
operacédo (FRANCA E CASQUEIRA, 2007).

2.2.1 Meios filtrantes

Na industria mineral a escolha do meio filtrante se restringe a tecidos, esses
meios devem atender a duas condi¢cdes basicas: propiciar baixa turbidez do
filtrado e oferecer minima resisténcia ao fluxo, fornecendo baixa umidade final
da torta e elevadas taxas de filtragdo. Os meios filtrantes ndo devem ter
tendéncia ao cegamento e tém de oferecer boas caracteristicas de descarga da
torta, permitir a limpeza por agua ou ar e apresentar boa resisténcia mecanica,
guimica e biolégica (AMARANTE, 2002)

A tessitura do tecido pode ser feita de varias maneiras, as mais importantes
sdo a trama simples ou tela, sarja, e cetim. A figura 2.2 mostra as diferentes
tessituras dos tecidos. A trama dos meios filtrantes também afeta de maneira
significativa nos resultados da operacdo. Na tabela 2.2 é indicado em ordem
decrescente o efeito da trama sobre a filtragdo. Quando o objetivo é a maxima
limpidez do filtrado e/ou a facilidade de descarga, a tela € a mais indicada. Ja o
cetim é mais indicado quando se objetiva menor umidade da torta.Como pode
ser observado na tabela 2.2.

\ :_J_ [T1 .1 '_:
"iali :\Hll_rl‘j—jrﬂll_iﬁ_:

Tela Sarja Cetim

Figura 2.2- Tessituras basicas dos tecidos. Fonte: Chaves (2013).



Tabela 2.2- Efeito da trama sobre a filtracdo. Fonte: Chaves (2013).

Maxima re'\s/lilsr;:én:leclia Mais facil Maxima vida Minima Umidade
limpidez do descarga da tendéncia a | minima da
! ao da tela
filtrado torta cegar torta
escoamento
tela cetim tela cetim cetim cetim
sarja sarja sarja tela sarja sarja
cetim tela Cetim sarja tela tela

As caracteristicas do fio também podem variar. Segundo Chaves (2013), ele
pode ser filamentar como se fosse uma linha de pesca ou felpudo quando as
fibras naturais séao fiadas em conjunto gerando fios com grande quantidade de
felpas. A tabela 2.3 mostra o efeito do fio no desempenho da tela, indicando
gue quando se objetiva na operacao de filtracdo tortas com menores umidades,
minima tendéncia a cegar, maior facilidade na descarga e minima resisténcia
ao escoamento o meio filtrante mais indicado € o monofilamentar. Ja o tecido

felpudo garante méaxima vida da tela.

Tabela 2.3 - Efeito do fio no desempenho da tela. Fonte: Chaves (2013)

. — Minima Mais féacil Maxima Minima Umidade
Maxima limpidez oA : a . .
: resisténcia ao |descrgada| vidada |tendénciaa | minima da
do filtrado

escoamento torta tela cegar torta
felpudo mono mono felpudo mono mono
multi multi multi multi multi multi

mono felpudo felpudo mono felpudo felpudo

2.2.2 Equipamentos para filtracao

A filtracdo é baseada na diferenca de pressdo que deve existir através da torta,
que é diretamente relacionada com a porosidade, sendo funcdo da distribuicéo
de

interparticulares (poros), maior sera a queda de pressao através da torta. Se a

tamanho das particulas. Portanto, quanto menores 0S espagos
diferenca de pressao requerida na operacao for menor do que 1 Bar, os filtros a

vacuo tém aplicacdo destacada. Para diferencas de pressdo maiores, os filtros



indicados passam a ser os filtros de pressdo, segundo Franca e Massarani
(2010).

Filtros de disco

De acordo com Valadao (2012), este tipo de filtro € composto por uma série de
painéis (discos) que comunicam com tubula¢gdes de ar comprimido e vacuo e
que se conectam a um eixo central. E realizado o movimento de rotac&o, em
um tanque que contem a polpa a ser desaguada. A torta forma-se devido a
aspiracao da polpa as telas (meios filtrantes) que recobrem o disco, ocorrendo
entdo a passagem do filtrado. Apés a torta ser formada acontece a secagem e
a descarga da mesma por meio de calhas existentes no préprio tanque. A

Figura 2.3 mostra um esquema de um filtro de discos.

Chutes de
descarga do filtrado

Painéis
em setores

Placas de desgaste

Eixo central

Tubo de passagem
CUo @ SOpro

Aghtador

de va

Flange

Figura 2.3- Filtro de disco. Fonte: Chaves (2013).

Filtros de mesa

Sao filtros utilizados para a filtragcdo de polpas heterogéneas contendo soélidos
que nao podem ser mantidos em suspensdo apenas com o0 auxilio de
agitadores. Sao basicamente construidos de uma superficie horizontal circular
gue gira em torno de um eixo vertical. A tela onde é alimentada a polpa fica

apoiada nesta superficie horizontal, que é dividida em setores que por sua vez



se comunicam com a camara de vacuo do filtro e com uma cémara de ar
comprimido no momento da descarga da torta. O filtro gira enquanto o filtrado
atravessa o meio filtrante e a torta vai sendo formada. O ar comprimido na
descarga da torta além de soltar a torta da tela, tem a funcéo de desentupir os

poros da tela (Oliveira, 2004).

E basicamente uma superficie horizontal que gira segundo um eixo vertical e
sobre onde é apoiado o meio filtrante. A superficie circular & composta por
varios setores que tem comunica¢cdo com a camara de vacuo e a camara de ar
comprimido na descarga (CHAVES, 2013). Na figura 2.4 esta representado um

filtro de mesa.

Vacuo

Transporte
da torta

Figura 2.4 - Filtro de mesa. Fonte: Chaves (2013).

Filtros de tambor

Este tipo de filtro representa um cilindro que gira solidario ao eixo longitudinal
que é conectado a uma valvula automatica. A alimentacdo € feita em uma
bacia de polpa que fica posicionada de maneira que possibilite que a parte
inferior do cilindro fique submersa. O meio filtrante encontra-se apoiado sobre a
superficie do tambor, uma vantagem deste tipo de filtro € lavagem do meio
filtrante que permite sua desobstrucdo (VALADAO,2012;AMARANTE,2002). Na

figura 2.5 é apresentado um filtro do tipo tambor.



Figura 2.5- Filtro de tambor. Fonte: Amarante (2002).

Filtros de correia

Os filtros de correia (ilustrados na figura 2.6), nada mais sdo que correias
transportadoras adaptadas a servir de apoio a um meio filtrante, admitir o
escoamento de ar através da tela e permitir o filtrado escoar por sobre a
correia. A polpa é desaguada a partir da extremidade da correia onde é
alimentada até o ponto de descarga que €é a outra extremidade do
transportador. Este equipamento € muito eficiente quando se trata de polpas
heterogéneas e processa vazdes de solidos impossiveis de serem tratadas nos
outros tipos de filtro. A tela pode se sempre desentupida, pois este

equipamento permite a lavagem da tela (CHAVES, 2013).
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Figura 2.6— Filtros de correia. Fonte: Amarante (2002).

Filtros prensa

Sédo equipamentos que trabalham de forma descontinua, produzem tortas com
umidades baixas e possuem baixo custo operacional, em contrapartida, estes
filtros apresentam alto custo de investimento. Possuem numerosas placas
verticais espacadas umas das outras e revestidas pelo meio filtrante. O espaco
entre uma placa e outra é preenchido pela polpa que sofre uma pressao
fazendo com que o filtrado passe por entre o meio filtrante e seja recolhido em
uma calha. A torta tem a opcédo de ser lavada e secada, € descarregada
mediante a abertura das placas uma a uma. Apds a tela ser lavada
individualmente o filtro é fechado e pode ser alimentado novamente para um
novo ciclo (GUIMARAES, 2011). A figura 2.7 apresenta a imagem de um filtro

prensa.



11

(&
i

e
T T

E— -

|
' ..,l-l- x ey :"

Figura 2.7- Filtro prensa. Fonte: Metso Materials Technology.

2.2.3 Testes de Filtracao

Para reproducédo da filtragdo industrial, bem como para dimensionamento de
filtros, o0 método mais préatico e intensamente utilizado € o chamado teste de
folha (filter leaf test), esse € um método empirico. Na figura 2.8 é possivel ver

0s principais equipamentos utilizados para o ensaio de filtracao.

formacdo rotdmetro
filtrado

polpa kitassato

Figura 2.8- Kit de ensaio de filtragcdo. Fonte: Chaves (2013).

De acordo com Chaves (2013) o ensaio deve ser realizado utilizando-se um
suporte de filtragem padrédo, de area 1/10 ft2, revestido com o meio filtrante
mais adequada a polpa a ser filtrada. Guimaraes (2011) relata que o teste pode
ser efetuado com a polpa sendo alimentada por cima ou por baixo. Nos ensaios

com a alimentacéo feita por baixo, a polpa € mantida sobre agitacdo em um
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recipiente onde é introduzido o meio filtrante durante um tempo pré-

determinado sob a acdo do vacuo destinado a formacgéo da torta.

7

Apds esse tempo o dispositivo é retirado do recipiente contendo a polpa e
mantido na posi¢ao vertical. Apés o tempo de secagem a torta é descarregada
com o auxilio de um sopro de ar comprimido no tubo de drenagem. As figuras 9
e 10 representam respectivamente as etapas de formacao da torta e secagem
para o teste com alimentacdo por baixo. (FRANCA e CASQUEIRA, 2007 e
GUIMARAES 2011). Nas figuras 2.9 e 2.10 s&o representadas a primeira etapa
de um teste de filtracdo com alimentacdo por baixo e a segunda etapa,

secagem, respectivamente.

Suporte ||

Reservatorio de vacuo

Recipiente com a
suspensao aquosa

Figura 2.9- Primeira etapa do ensaio de teste de folha (formac&o da torta). Fonte :
Franca e Casqueira (2007).

Quando o ensaio ocorre com a alimentacdo da polpa feita por cima, o meio
filtrante utilizado é fixado em um anteparo (que pode ser um funil de Buchner)
gque contém a polpa que é alimentada por cima. O tempo de formacao da torta
se da pelo tempo em que ndo é mais possivel visualizar nenhuma lamina de
agua sobre a torta. Ja o tempo de secagem, € considerado aquele tempo em
gue se tem apenas um pequeno gotejamento do filtrado no recipiente coletor
(GUIMARAES, 2011). Na figura 2.11 pode-se observar a montagem do teste de
folha com alimentagéo feita por cima.
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Suporte 4 Meio filtrante

Meio filtrante

Reservatorio de
vacuo

Figura 2.10- Segunda etapa do ensaio de teste de folha (secagem). Fonte : Franca e
Casqueira (2007).

POLPA
MEIO

FILTRANTE

VALVULA

v

ROTAMETRO

FILTRADO

KITASSATO BOMBA DE VACUO

Figura 2.11 - Teste de folha com alimentacéo por cima. Fonte: Guimarées (2011)
Adaptado.

As variaveis normalmente avaliadas nos ensaios de filtracdo sdo: temperatura
da polpa, concentragdo de solidos em suspensdo, tratamento prévio da polpa

com a adicdo de agentes auxiliares, nivel de vacuo e a lavagem do tecido. O
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tempo total de filtracdo, o volume do filtrado, a espessura e a uniformidade da
torta e 0 nivel do vacuo séo os principais dados obtidos, que sdo expressos
como razdo de filtragem ou taxa unitaria de filtragem que corresponde a
produtividade do processo. (FRANCA E CASQUEIRA, 2007).

2.3 TRATAMENTO DE PARTICULAS COLOIDAS
Cada vez mais os minérios tendem a apresentar menores granulometrias para
conseguirem ser liberados, consequéncia dos teores baixos das jazidas. O
tratamento de minerais muito finos € um desafio muito grande para a indastria
mineral (LINS e ADAMIAN, 2000). Na tabela 2.4 sdo apresentadas as

classificagcdes dos minerais de acordo com a granulometria.

Tabela 2.4- Classificagdes dos minerais de acordo com a granulometria. Fonte: Lins e
Adamian (2000).

Classificagéo Granulometria

Grossos > 500 pm
Médios < 500 pm
Finos <100 pm
Superfinos/p’re-coloidais <20 um
Ultrafinos/quase-coloidais <10 um
Coloidais <1pum

Supercoloidais <0,2um

As forcas de natureza fisica tornam-se despreziveis conforme as particulas vao
diminuindo sua granulometria, enquanto as forcas de superficie crescem de
importancia e passam a determinar o comportamento dos sistemas coloidais.
(BALTAR, 2010).

Para o tratamento de particulas coloidais deve-se abordar os fenbmenos
envolvidos nos processos de acordo com a teria DLVO de estabilidade coloidal
e a teoria X-DLVO ou DLVO estendida que é uma versdao mais moderna e
precisa da teoria DLVO, serd abordada posteriormente (LINS e ADAMIAN,
2000).
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De acordo com Baltar (2010) é de fundamental importancia para as etapas de
desaguamento que se entenda 0os mecanismos envolvidos na agregacao das
particulas de dimensfes coloidais que segundo Santos (2013) apresentam
grande estabilidade em razdo da sua reduzida dimensdo e possuem cargas

superficiais que promovem a sua repulsao.

Se tratando de particulas coloidais, € importante que alguns termos sejam

esclarecidos, como:

» Dupla camada elétrica (DCE) é o nome da superficie gerada na interface
sélido-liquido. A superficie das particulas atrai uma “atmosfera” de ions
de carga contraria, denominados contra-ions. Parte dessa atmosfera é
difusa, e o conjunto carga de superficie-carga difusa é designado Dupla
Camada Elétrica. Na figura 2.12 é mostrado a representacdo da dupla
camada elétrica.

+ Jons determinadores de potencial (IDP) sdo os ions responsaveis pela

carga de superficie.

~ SUPERFICIE SOLIDA

PIH
PEH

J IONS CONTRARIOS

(%]
(o}
C
O
o
\

SOLUGAO

s, 's, \PLANO DE CISALHAMENTO

Figura 2.12 - Representacao dupla camada elétrica. Fonte: Adaptado de Paiva (2004)

O potencial medido no plano de cisalhamento entre a particula e a solucao,

quando os dois estdo em movimento relativo, na presenca de um campo
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elétrico é chamado de potencial zeta, este potencial sofre grande influéncia
com a variacdo do pH do meio assim como pode ser visto na Figura 2.13
(Monte e Peres, 2010; Henriques, 2012).Outra definicdo importante € o ponto
isoelétrico (PIE), ponto em que a carga liquida no plano de cisalhamento (ponto
zeta) vale zero, ou seja, potencial zeta nulo, PIE da figura 2.13 seria no pH
igual a 6,4. A estabilidade das dispersdes pode ser classificada em funcao da
magnitude do potencial zeta conforme indicado na tabela 2.5.

* % s =

Ponto isoelétrico

POTENCIAL ZETA (mV)
-5
)

40 -

Figura 2.13- Potencial zeta conforme o pH para a Hematita. Fonte Pan et al., 2004

Tabela 2.5 — Caracteristica do estado de estabilidade das particulas em funcao do
potencial zeta. Fonte: Riddick (1969) apud Paiva (2004).

Caracteristicas do estado de estabilidade Potencial zeta (mV)

Faixa de agregacdo maxima +3a0

Faixa de agregacéo forte +5a-5

Limite de agregacao -10a-15
Limite de estabilidade -16 a -30
Faixa de estabilidade moderada -31a-40
Faixa proxima a uma boa estabilidade -41 a -60
Faixa de estabilidade muito boa -61 a-80
Faixa extremamente boa de estabilidade -81 a -100
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2.3.1 Teoria DLVO

A agregacdo e a dispersdo de particulas de granulometria coloidal s&o
normalmente influenciadas pelas for¢cas de Van de Waals (atrativas) e as forgcas
entre as duplas camas elétricas (repulsivas). A energia total de interagdo (V1) é
dada pela soma das forcas de Van der Waals (Vw) e as forcas elétricas (Vg).
(LINS e ADAMIAN, 2000). A figura 2.14 mostra curvas de energia de interacao

em funcao da distancia de aproximacdo mutua de duas particulas.

,9( INTERACOES REPULSIVAS
%) DA DUPLA CAMADA
N
0w W
3 @
—
(3]
B ;
o \
g INTERACAO \
i TOTAL \
m .
= 4 — ~ — ]
e ‘
w
< _ ~~-
o 3
5 —
z ATRACAO
w o VAN DER WAALS
S
<
=
<

DISTANCIA ENTRE PARTICULAS

Figura 2.14 - Curvas de energia de interacdo em funcdo da distancia de aproximagéo
mutua de duas particulas. Fonte: Paiva (2004).

Paiva (2004) salienta ainda que a intensidade da barreira energética que se
opde a agregacao das particulas depende de fatores como a magnitude do

potencial da superficie mineral e do alcance das forgcas de repulséo.
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Além das forcas de Van de Waals e das forcas elétricas, conforme referido por
Lins e Adamian (2000), a energia total (V1) de interacdo entre particulas
minerais envolve também a influéncia de outras forcas como por exemplo das
forcas de interacdo hidrofobica (repulsiva) ou hidrofilica (atrativa), denominadas
Vs, da componente Vass oriunda da associacdo hidrofobica das cadeias
organicas dos coletores adsorvidos nas particulas, da interacdo procedente de
forcas magnéticas entre particulas expostas a acdo de um campo magnético
Vum e também do efeito de repulsdo, resultante da interacdo entre as partes
externas de polimeros adsorvidos. Sendo assim a equacao 2.1 representa a
energia total de interacdo entre as particulas de acordo com a teoria X-DLVO
(LINS e ADAMIAN, 2000). Na figura 2.15 esta representada a teoria DLVO em

comparacao a teoria X-DLVO.

VT =[VW +VE]+ VS + VAss + VM + VEst +. .. (2.1)

10

'/0:;3—’/—

-10 F
X -DLVO

-100 F

Energia potencial (107-20J)

T

-1000

1 10 100
Distancia entre as particulas (nm)

Figura 2.15- Curvas de energia de interacdo entre particulas ultrafinas de rodocrosita:
teoria DLVO e teoria X-DLVO. Fonte : Lins e Adamian (2000).

De acordo com Oliveira e Rubio (2011),a desestabilizacdo de particulas em
meio aquoso pela adicdo de reagentes tensoativos € decorrente da adsorcéo

destes reagentes na interface solido-liquido, tornando as particulas
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hidrofobicas, propiciando uma aproximacgao e, assim, uma agregacao. A figura

2.16 apresenta 0os mecanismos de agregacao com tensoativos.

Molécula de Hemimicela Forcas
Tensoativo l Hidrofébicas
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Figura 2.16 - Mecanismos de agregagdo com tensoativos: formacdo de micelas e
interacdo hidrofébica. Fonte : Oliveira e Rubio (2011).

2.4 REAGENTES AUXILIARES DE FILTRACAO

Reagentes que auxiliam a filtracdo sdo compostos que aumentam a velocidade
de filtracdo ou de centrifugacdo devido a reducdo da tensdo superficial da
interface solido-liqguido ou podem agir como floculantes aumentando a
permeabilidade da torta. Quando este tipo de reagente é adicionado a polpa
que sera filtrada espera-se ter uma torta com estrutura aberta, livre de finos
gue podem porventura preencher os poros da torta ou entupir o meio filtrante
(CHAVES, 2013).

Os reagentes auxiliares de filtracdo mais utilizados na indastria mineral sdo os
surfactantes do grupo dos sulfossuccinato que tem a formula estrutural
representada na figura 2.17 em que R € o grupo hidrocarbénico e Me™ pode ser
o Na* ou o K* (DIAS et al., 2004).

(inCOOR

CHCOOR

.

S0O3 Me

Figura 2.17 - Formula estrutural de um surfactante. Fonte: Dias (2004).
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Surfactante € um termo amplamente utilizado para um agente tensoativo e
significa de forma literal “ativo em uma superficie’. O termo superficie ativa
quer dizer que o surfactante diminui a energia livre de superficies e interfaces.
Pode-se afirmar que estes reagentes reduzem as tensdes das interfaces. Os
surfactantes sdo moléculas anfifilicas, ou seja, estimam tanto um ambiente
polar quanto um ambiente apolar. Este fato deve-se a sua estrutura que
apresenta parte hidrofilica (a cabeca) e parte hidrofébica (a cauda), por isso
eles tendem a agir nas interfaces (KRONBERG et al., 2014). Na figura 2.18 é

possivel observar um esquema ilustrativo de um surfactante.

POLAR
APOLAR

Figura 2.18 — Esquema de um surfactante. Fonte: Adaptado de Kronberg et al. (2014).

Existem dois mecanismos para a atuacdo do surfatante na filtracdo. Estes
reagentes podem atuar na interface sélido/liquido tornando a superficie do
mineral hidrofoébica e também podem agir na interface liquido/ar diminuindo a
tensdo superficial, fazendo com que as forcas que retém agua nos capilares da
torta sejam diminuidas (DIAS et al., 2004).

O mecanismo responsavel da acdo de surfatantes em suspensdes minerais
aguosas na reducdo da tensdo superficial € dado pela equacdo de Laplace-
Young, dada a seguir (SINGH, 1999)

v lgxcos0 sl
gpr

h = (2.2)

Em que h é a pressédo capilar, ylg é a tensédo superficial liquido-ar, 8sl é o
angulo de contato liquido-ar, r € o raio capilar, g € a aceleracdo da gravidade e
p € a densidade do liquido. Ainda sobre a diminuicdo da tensdo superficial da
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interface liquido/ar, Chaves (2013) aponta que a pressao capilar tende a
prender o liquido dentro do leito, e diminuindo este parametro tem-se um

melhor escoamento do liquido.

Dias et al. (2004) admite que, & medida que a concentracdo de surfactante é
aumentada, ha uma diminuicdo da tenséo superficial do liquido, ocorrendo até
uma concentragcdo igual a concentracdo micelar critica, ap06s essa
concentracéo tende a se formar micelas. Este processo pode ser visualizado

na figura 2.19

hci

hcwme
TISSSSISSSSSUSSNSRSNY

~
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Figura 2.19 — Influéncia da concentracdo do surfactante da tenséo superficial. Fonte:
Dias et al. (2004).

De acordo com Singh (1998), os surfatantes podem adsorver em particulas < 2

um fazendo com que néo seja possivel a acdo de reduzir a tensao superficial.

Quanto ao grau de hidrofobicidade das particulas, Dias et al. (2004) sugerem

gue os surfatantes obedecem a lei de Dupre-Young.
Wag = Hia.(1+Cc0S8s) (2.3)

onde Wag, = é o trabalho de adesao solido/liquido, YA é a tensao superficial na
interface liquido ar e Os.= angulo de contato. A figura 2.20 representa a
influencia da adsorcédo de surfatante no grau de hidrofobicidade na superficie
da particula. Com a presencga do reagente ocorreu o aumento do angulo de

contanto, ou seja, a particula torna-se hidrofébica.
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Figura 2.20- Influéncia da adsorcéao de surfatante no grau de hidrofobicidade na

superficie da particula. Fonte: Dias et al (2004).

Dias et al. (2004) relatam que surfatantes anibnicos podem adsorver em

particulas carregadas negativamente através dos sitios positivos da particula

ou por meio de agentes de ligacdo, ocasionando em um aumento no potencial

zeta, tornando a polpa mais dispersa. Como mostrado na figura 2.21
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Figura 2.21- Efeito da adsorcéo dos surfactantes no potencial zeta. Fonte
al.(2004).
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2.5 PLANEJAMENTO FATORIAL

Avaliar a influéncia entre as variaveis dos processos é um grande desafio, para
isso, uma das possibilidades é a utilizagdo da técnica do planejamento fatorial,
que tem como objetivo obter uma resposta satisfatoria variando todas os
parametros em conjunto. Para que seja possivel a realizacdo do planejamento
€ necessario que se defina quais fatores e respostas serdo analisadas. Os
fatores sdo na maioria das vezes variaveis controlaveis, ja as respostas sao as
variaveis de saida do sistema (GONCALVES, 2016; BARROS NETO et al.,
2010).

O planejamento experimental € a especificacdo detalhada de todas as
operacdes experimentais que devem ser realizadas, com base no objetivo que
se pretende atingir (BARROS NETO et al., 2010).

O planejamento fatorial a dois niveis (2¥) é a técnica mais utilizada e mais
simples para identificar as influéncias entre as varidveis de um sistema. O
planejamento fatorial 2¥ utiliza k fatores analisados em 2 diferentes niveis, um
nivel maximo (+1) e um nivel minimo (-1) (GONCALVES, 2016 e BARROS
NETO et al., 2010).
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3. METODOLOGIA

Neste capitulo serdo abordados os métodos utilizados para a realizacdo dos

ensaios de filtracdo, bem como da analise do material.

3.1 MATERIAL
O material utilizado neste trabalho é um rejeito da flotacdo de minério fosfatico
que se encontrava no Laboratério de tratamento de minérios do CEFET-MG
Unidade Araxa. A amostra original passou por processos de secagem e
homegeinizacdo, operagcbes de cominuicdo, deslamagem e, por fim,

concentracdo via flotacdo. Na figura 3.1 é possivel ver a amostra

(aproximadamente 6 kg) disposta em uma lona.

Figura 3.1- Amostra geral do rejeito.

3.2 CARACTERIZAGCAO DA AMOSTRA

3.2.2 Andlise Quimica
Os teores das espécies quimicas da amostra do rejeito foram determinados
utilizando-se a técnica de Fluorescéncia de raios-X (FRX). O equipamento
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utilizado para a analise foi Shimadzu, modelo EDX-720, que se encontra no

laboratorio de Engenharia de materiais do CEFET MG Campus |.

3.2.1 Andlise Granulométrica

Para que fosse possivel o conhecimento da granulometria do rejeito foi
realizado um peneiramento a Umido utilizando o peneirador suspenso (CDC,
modelo PV-08), peneiras das marcas Granutest e Brozinox e uma amostra de
200g de material disposta em uma polpa com 50% de solidos. A polpa foi
transferida para a série de peneiras pré-selecionada: 0,209 mm (65#); 0,148
mm (100#); 0,105 mm (150#); 0,074 mm (200#); 0,052 (270#); 0,044 (325#) e
0,037 mm (400#). As peneiras bem como o peneirador utilizado nos testes,

podem ser visualizados na figura 3.2.

Figura 3.2- A: Peneiras selecionadas; B: peneirador suspenso

Seguindo os passos descritos por Sampaio e Silva (2007), quando nenhuma
particula era passante na peneira de menor abertura, e a agua que era
coletada na saida era tdo limpa quando a agua nova foi entdo cessado o
processo de peneiramento. O material retido em cada peneira foi secado em

estufa a 100°C por 24 horas, apés foi pesado para posteriores célculos.

3.2.3 Determinacédo da massa especifica dos sélidos

Para a determinagéo da massa especifica da amostra, utilizou-se da técnica da

picnometria.De acordo com Sampaio (2007) essa € a técnica mais utilizada no
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mundo para este fim. Toma-se como base para o calculo da densidade do

sélido a equacéo 3.1 descrita a seguir.

= A2-A1 31
pS = (A4+A2)—(A1+A3) '

Onde:

ps= densidade do sélido;

Al= massa do picnébmetro;

A2 = massa do picndbmetro + amostra;

A3 = massa do picndmetro + amostra + agua;

A4 = massa do picndmetro + agua.

Inicialmente pesou-se 0s picnometros secos e tampados obtendo assim o valor
Al. Foi colocado dentro do picnémetro uma certa quantidade representativa da
amostra até que se tampasse o fundo do picnébmetro e a massa do conjunto foi
aferida, obtendo-se o valor A2, neste conjunto foi adicionado &agua até
completar todo o volume do picndmetro e novamente a massa do sistema foi
aferida, para que se obtivesse o valor A3. Por fim o picndmetro foi lavado e
preenchido totalmente com agua e o valor da massa do picndmetro mais agua

foi aferida, obtendo-se o valor A4. A figura 3.3 mostra os picnébmetros contendo

Al, A2, A3 e A4.

Figura 3.3 — Picndmetros
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Por fim, com posse dos valores de Al, A2, A3 e A4 e empregando-se a
equacdo 4.1 foi possivel obter a densidade da amostra. As massas foram

devidamente pesadas em uma balanca semi-analitica (Gehaka, precisdo 0,01

g)-

3.3 REAGENTES

O reagente, denominado auxiliar de filtragem, utilizado nos testes de filtrag&o
foi o Floticor FA 7129 em uma solucéao de 0,5% (m/V). A tabela 3.1 apresenta

as caracteristicas fisicas do surfatante.

Tabela 3.1- Caracteristicas do Floticor FA-7129. Fonte: Ficha técnica da Clariant.

Composicao | Di-isoctilsulfossuccinato de sodio

Aparéncia | Liquido incolor ligeiramente amarelado

PH 1% em 4guay | 6,0 = 7,5

lonicidade Anidnico

Miscivel com agua em qualquer proporcdo, mas solucdes claras sao
obtidas apenas em baixas concentracdes

Solubilidade + A 20°C solucédo a 1%

* A 40°C solugéo a 2,5%

O reagente permanece ativo em &cido para suspensao mineral
Observacdes: | fracamente alcalina, dentre um intervalo de pH de 1 a 10. Em polpas
altamente alcalinas sofre hidrélise perdendo sua eficacia

3.4 TESTES DE FILTRACAO

O teste de folha, de acordo com Franca e Casqueira (2007), € o método de
fitragem em escada de bancada usado universalmente para dimensionamento
de filtros industriais. Neste trabalho utilizou-se o teste de folha com a
alimentacdo feita por cima, como descrita no item 2.2.3 (Testes de filtracao). O
conjunto utilizado para a realizagéo dos testes esta representado na figura 3.4.
Ele € composto por um funil de Buchner contendo o meio filtrantee uma bomba

de vacuo conectada a um kitassato por meio de uma mangueira de borracha.
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— Funil de Buchner

Figura 3.4- Conjunto utilizado para a realizagdo dos testes de filtragao.

Para a realizacdo dos testes, inicialmente foi preparada uma polpa de rejeito
fosfatico com 60% de solidos em peso. Esta porcentagem de solidos foi
escolhida com o intuito de reproduzir em escala laboratorial a realidade
industrial. Levando-se em consideracdo que, a filtracdo é uma etapa
sushsequente ao espessamento, e este processo € finalizado com uma polpa
em média com 60% de solidos. Os parametros gerados para a preparacao da

polpa estdo apresentados na tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Parametros para preparacdo da polpa.

Volume da polpa (mL) Massa de sélidos (g) Massa de agua (g)
100 96,6 64,4
200 193,2 128,8

Com o auxilio de um bastdo de vidro manteve-se a polpa em agitagcao por um

minuto, ap6s este tempo foi adicionado o reagente destinado a cada teste
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(reguladores de pH ou o surfactante). Posteriormente a polpa de rejeito foi
transferida ao funil de Buchner contendo o meio filtrante e aberto ao ambiente.
Imediatamente o vacuo foi acionado e entdo se iniciou a cronometragem. O
tempo de formacédo da torta foi medido a partir do acionamento do vacuo até o
momento em que nao era possivel se observar nenhuma lamina d’agua sobre

0 meio filtrante.

Parametrizou-se para os testes, um tempo total de ciclo de 15 minutos. Este
tempo foi estabelecido a partir de testes preliminares, em que manteve-se o
nivel de vacuo constante e cronometrou-se o tempo a partir do momento do

acionamento do vacuo até que o gotejamento do filtrado fosse cessado.

Apods o término do ciclo de filtracdo, o filtrado foi transferido do kitassato para
um béquer e pesou-se 0 conjunto béquer mais filtrado sendo assim possivel a
afericdo do volume do filtrado. Para a determinacéo da turbidez do filtrado, fez-
se uso do turbidimetro HI93703 da marca Hanna Instruments, que pode ser
observado na figura 3.5. Uma menor turbidez do filtrado, garante, neste caso

que o filtrado contenha menores quantidades de sélido.

| | Hi93z03
MICROPROCESSOR
. | TURBIDITY METER

Figura 3.5- Turbidimetro
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A torta formada foi pesada e os valores da massa Umida devidamente
anotados. Apos este procedimento ela foi submetida a uma secagem em estufa
a 100°C por 24 horas para que assim pudesse obter a massa seca da torta.
Com a torta seca pode-se por fim, utilizando a equacdo 3.2 determinar a

umidade final da torta.

Ymassa umida —Y massa seca

Umidade base umida(w) = x100 (3.2)

Ymassa umida

Em posse da massa da torta imida e seca e do tempo total do ciclo é possivel
expressar a Taxa unitaria de filtragem (TUF), determinada a partir da equagéo
4.3.

massa da torta seca (g)*3600
1000000 *area da folha (m?2)xtempo de ciclo (s)

TUF = t/h/m? (3.3)

A é&rea da folha corresponde a é&rea circular interna do funil de buchner,

ocupada pelo meio filtrante é definida a partir da equacéo 4.4.

A =nr? (3.4)

Os resultados dos testes de filtracdo realizados foram tabulados e expressos
em tempo de formacdo da torta, tempo total do ciclo de filtracdo, volume e
turbidez do filtrado, massa Umida e massa seca da torta, umidade da torta e
taxa unitaria de filtragem (TUF).

Como o tempo total de ciclo foi mantido constante (15 minutos) para todos os
testes, a taxa unitaria de filtragem, obtida pela equacao 3.3, ndo apresentou
variacfes relevantes. Entretanto, levando-se em consideracdo que o tempo
total de ciclo se da pela soma do tempo de formacdo da torta adicionado ao
tempo de secagem, pode-se afirmar que para menores tempos de formacéo da
torta tem-se, consequentemente, menores tempos de ciclo e assim, uma maior
taxa unitaria de filtragdo (TUF). Portanto durante os testes foi analisado o

tempo de formacéo da torta

A fim de estabelecer os melhores parametros para a filtracdo do rejeito

fosfatico, os testes realizados neste trabalho foram divididos em trés etapas
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sendo a primeira etapa a avaliacdo da dosagem do reagente na polpa. A
segunda etapa consistiu na analise da interferéncia da variagdo do pH da polpa
e na terceira foram realizados testes seguindo um planejamento fatorial a dois
niveis com ponto central.As variaveis investigadas no planejamento foram o pH
da polpa, a dosagem do surfactante e o nivel de vacuo e as respostas
avaliadas foram tempo de formagéo da torta, turbidez do filtrado e umidade da
torta.

3.4.1 Dosagem do Reagente

Nesta primeira etapa, foi avaliado o desempenho do surfatante Floticor FA
7129 fornecido pela Clariant (concentracdo 0,5% p/v) na filtragcdo do rejeito
fosfatico. Para isto foram realizados testes de filtracdo com diferentes

dosagens do reagente, a fim de analisar a interferéncia nos resultados finais.

A tabela 3.3 mostra as condicbes geradas para os testes de acordo com a

variacdo da dosagem do reagente.

Tabela 3.3— Condi¢des de dosagens do Surfactante.

Dosagem do Massa da solucéo (g) para | Massa da solucéo (g) para
Reagente (g/t) polpa de 100 mL polpa de 200 mL

20 0,39 0,78

40 0,78 1,56

60 1,16 2,32

80 1,56 3,12

120 2,32 4,64

Apés a preparacdo da polpa, o reagente foi adicionado e mantido em
condicionamento por 2 minutos, nos quais a polpa era mantida sob agitacao
manual como auxilio de um bastdo de vidro. Ap6s o tempo de
condicionamento, o teste de filtracdo foi conduzido seguindo 0s mesmos

métodos descritos anteriormente.
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3.4.2 Interferéncia da Variagédo do pH da Polpa

A segunda etapa dos testes de filtracdo, consistiu em ajustar o pH da polpa,
para que assim pudesse ser avaliado a interferéncia do pH nos resultados
finais, bem como definir um pH ideal para a filtracdo do rejeito fosfatico. Foram
avaliados os resultados finais dos testes de filtracdo com pHs em um intervalo
de 3 a 10. Para o ajuste do pH utilizou-se solu¢cdes de HCI e NaOH. A medicéo
do pH foi realizada com o pHmetro digital da marca Hanna devidamente
calibrado, mostrado na figura 3.6. Apds a obtencdo do pH desejado, os testes

de filtracdo foram conduzidos assim como os testes anteriores.

Figura 3.6 — pHmetro digital.

3.4.3 Planejamento Fatorial a Dois Niveis com Ponto Central

Como o objetivo deste trabalho é definir os melhores parametros para a
filtracdo de rejeito fosfatico, foram escolhidos dois valores distintos de pH,
dosagem de reagente e nivel de vacuo para a andlise de seus efeitos nos
resultados dos testes. Para a otimizacdo do processo de filtracdo tém-se a
intencdo de minimizar os valores das variaveis analisadas, que foram tempo de

formacao da torta, turbidez do filtrado e umidade da torta.

As dosagens de reagente utilizadas no planejamento foram determinadas a
partir da analise dos resultados obtidos nos testes de variacdo da dosagem do

reagente. Para o valor minimo adotou-se o teste em branco, ou seja sem
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adicdo do reagente, jA para o valor maximo escolheu-se a dosagem que
apresentou melhores resultados na filtracdo, 60g/t. Os niveis de pH utilizados
também foram determinados a partir da analise dos testes de filtragdo variando

o pH.

O ponto central (0) foi introduzido no planejamento a fim de fazer a estimativa
de erro nos resultados dos ensaios. Este método foi adotado ao contrario da
duplicata dos testes prevendo a maior facilidade de trabalhar com os mesmos
valores em todas as replicatas deste ponto. Os valores das variaveis no ponto
central (nivel 0) sdo equivalentes ao ponto médio entre os niveis 1 e -1 e dessa
forma, melhorarou a confiabilidade em se fazer inferéncias sobre a populacéo a

partir do conjunto de amostras.

Os niveis e as variaveis estudadas podem ser observados na matriz do

planejamento expressa na tabela 3.4

Tabela 3.4— Matriz do planejamento fatorial.

Teste (>l§|%|) (Dosagem dc)J< 2Reagente g/t) | (vacuo ri](r’o; de Hg) AL A2 | S
! 6 0 150 1)1
2 9 0 150 11-11-1
3 6 60 150 101 |1
4 9 60 150 11111
° 6 0 400 NERE
6 9 0 400 111
! 6 60 400 1)1 |1
8 9 60 400 111
’ [ 30 275 ololo
10 75 30 275 ololo
1 5 30 275 0olo0]o0
12 [ 30 275 ololo
13 [ 30 275 ololo
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3.5 TESTE DE FILTRACAO UTILIZANDO O MEIO FILTRANTE 4400-T

ApoOs estabelecidos os melhores parametros, os testes foram conduzidos
utilizando como meio filtrante o tecido 4400-T fornecido pela Remae e
escolhido por Rodrigues (2016) como o melhor meio filtrante para o rejeito
fosfatico. Nesses testes variou-se o pH da polpa em 6 (melhor resultado do
planejamento) e 7,5 (natural) e o tempo de secagem foi mantido constante (10
minutos) ao invés do tempo do ciclo, com isso, uma alteragcdo no tempo de

formacao da torta acarreta uma variagdo no tempo do ciclo e na tuf.

Foi preparado 200 ml de polpa com 60% de sélidos em massa para a filtracao
do rejeito. Se fez necessaria a utilizacdo de um funil de Buchner maior do que o
utilizado nos testes anteriores, pois o funil de diametro interno 74 mm nao
fornecia capacidade suficiente para uma polpa de 200 mL. O tecido foi cortado
de forma circular com diametro de 130 mm para que pudesse ser introduzido
ao funil. Percebeu-se que diferente do papel filtro, o tecido ndo se prendia ao
funil quando molhado. Para resolver este problema, colou-se o tecido no funil
utilizando uma cola de silicone e aguardou 24 horas para que a cola estivesse
totalmente seca. Na figura 3.7 é possivel ver o tecido colado no funil de
Buchner e a diferenca de tamanhos entre os funis.
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Funil De Buchner

Funil De Buchner
Diametro interno 74 mm Didmetro interno 130 mm

Figura 3.7— Funis de Buchner utilizados nos testes de filtrag&o.

4. RESULTADOS

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos dos testes de

caracterizacdo da amostra e de filtracao.
4.1 CARACTERIZACAO DA AMOSTRA

4.1.1 Caracterizagdo Quimica

O resultado da andlise quimica da amostra, realizada pelo método de
Fluorescéncia de Raios-X, esta expresso na tabela 4.1. A tabela de
composicdo quimica indica que a maior parte da amostra (47,622%) é
composta por Fe,O3; e que também uma quantidade consideravel (21,503) é
composta por SiO, Também é relevante constatar que a porcentagem de
apatita P,Os € relativamente pequena (1,53%), pois 0 material analisado é o

rejeito de uma etapa de flotac&o de fosfato.



Tabela 4.1Composi¢do Quimica da amostra
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Espécie Quimica

Composicao (%)

Fe»O3 47,62
SiO; 21,50
Al;03 11,08
TiO, 8,09
K20 3,74
CaO 2,42
BaO 2,01
P20s 1,53
MnO 0,85
ZrO, 0,60
NbO 0,18
SrO 0,17
CuO 0,11
Zn0O 0,08
Y203 0,03

4.1.2 Determinacdo da massa especifica dos soélidos

Os resultados obtidos para a densidade do material utilizando a técnica da

picnometria estdo expressos na tabela 4.2. A média das densidades foi igual a

2,7 g/cm3, adotada durante todo o trabalho.

Tabela 4.2— Resultados dos testes de Picnometria.

Densidade dos

Teste Al (9) A2 (9) A3 (9) A4 (9) solidos

(glcmd)
1 30,69 32,75 81,52 80,25 2,61
2 29,77 31,96 81,09 79,72 2,67
3 35,48 41,84 92,61 88,52 2,80
4 30,66 34,4 83,33 80,98 2,70
5 30,71 36,7 84,08 80,22 2,80
6 29,78 33,13 81,72 79,65 2,67




37

4.1.3 Andlise Granulométrica

A distribuicdo granulométrica do material esta representada na tabela 4.3 e na
figura 4.1. A partir da analise da figura 4.1 pode-se observar que o material
possui um dsp igual a 0,062 mm e também que a amostra apresenta uma

quantidade significativa (35,61%) de material abaixo de 0,037 mm.

Tabela 4.3- Andlise granulométrica do material

Ab((e#r#t)ura A?rirrtrt:)ra Mas?ag r)etida s?nig(lj;s ACE;T:; do AcuPrﬁlsjls;(;];e(%)
(%) (%)

65 0,209 0,31 0,16 0,16 99,84
100 0,148 19,05 9,77 9,93 90,07
150 0,105 37,25 19,1 29,03 70,97
200 0,074 29,76 15,26 44,29 55,71
270 0,052 21,35 10,95 55,24 44,76
325 0,044 8,1 4,15 59,39 40,61
400 0,037 9,77 5 64,39 35,61

Fundo - 69,51 35,63 100 0
Total - 195,1 100 - -

100

90

80

70 /
60 /
50

——

30

Passante acumulada (%)

20

10

0,01 0,1 1

Abertura ( mm)

Figura 4.1 - Analise granulométrica da amostra.
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4.2 TESTES DE FILTRACAO

4.2.1 Avaliacdo da dosagem do reagente

A primeira etapa dos testes de filtracdo consistiu em analisar a influéncia da
dosagem do surfactante na filtracdo do rejeito fosfatico. Os testes foram
realizados em duplicata e a média entre os valores encontrados para 0s
parametros tempo de formacao da torta, turbidez do filtrado e umidade da torta.
A tabela 4.4 e as figuras 4.2 a 4.4 apresentam os resultados obtidos nos testes
de folha coma variagédo da dosagem do auxiliar de filtragem. O pH da polpa em
todos os testes foi mantido natural, em média possuia um valor de 7,5, e

manteve-se um vacuo de 400 mm de Hg.

O tempo de formacgdo da torta, quando comparado aos demais parametros
analisados, apresentou maior influéncia pela variacdo da dosagem do
surfactante, mostrando maior valor para a dosagem de 550 g/t (580 segundos)
e 0 menor valor para 120 g/t (243 segundos). A adicédo de Floticor Fa 7129 até
a dosagem de 40 g/t ocasionou um aumento no tempo de formacao da torta em
relacdo ao teste sem a adicdo do reagente. A partir de 60g/t houve uma queda
no tempo de formacdo da torta, até que com 120 g/t este tempo apresentou
uma pequena reducao em relacdo ao tempo de formacao da torta sem a adicéo
do surfactante (- 57s).

Tabela 4.4 — Resultados da variacdo da dosagem do reagente

D?Z:ggzj[ede Tempo de formacdo | Turbidez do filtrado Umidade

(g/) da torta (segundos) (FTU) (%)

0 300 19,35 29,39
20 304 22 28,88
40 420 45,17 30,93
60 360 14,64 28,8
80 300 68 26,94
120 243 14,56 29,08
200 298 34,56 33,26
500 580 30,72 40
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Figura 4.2 - Tempo de formacao da torta em funcéo da dosagem do reagente.
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A curva de turbidez do filtrado, figura 4.3, ndo apresentou uma tendéncia com o

aumento da dosagem do reagente, apresentou o valor mais alto quando a

dosagem do reagente foi de 80 g/t e menor valor para a dosagem de 120 g/t.
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Figura 4.3 - Turbidez do filtrado em funcdo da dosagem do surfatante.
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Figura 4.4 - Umidade da torta variando com a dosagem do surfatante.

Com a adicéo do reagente na polpa, a umidade final da torta ndo apresentou
variacfes significativas, permanecendo praticamente constante em todos os
testes realizados, cerca de 30%, exceto no teste com 500 g/t que apresentou
uma umidade de 40% Estes resultados negativos ndo eram esperados,
esperava-se que a adicado do surfactante aumentasse a eficiéncia da filtracéo,
reduzindo a umidade da torta, como obtido por Martins et al. (2015) para o
desaguamento de sinter feed. No entanto, Dias et al (2004) concluiram que a
adicdo de surfactante no processo de filtracdo de produtos finos de ferro,
ocasionou um aumento no tempo de formacdo da torta, uma diminuicdo na
tensao superficial do filtrado e nédo interferiu significativamente na umidade final
da torta. Pode-se dizer que os resultados deste trabalho se assemelham aos
do trabalho em questdo. Apesar de néo ter sido possivel quantificar a tensao
superficial do filtrado, foi possivel observar durante a realizacdo dos testes que
guando se condicionava a polpa acrescida do surfactante, esta apresentava
menor viscosidade. Este fato leva a concluir que a tensdo superficial na
interface liquido/ar mostrou uma diminuicdo, quando comparada a polpa sem o
reagente.

A adicao do surfactante propiciou a formacgéo de trincas na torta, fazendo com

gue o vacuo nado pudesse ser mantido constante durante os testes. A figura 4.5
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mostra uma torta formada no processo sem adicdo do reagente e outra

formada quando se adicionou 120 g/t do reagente a polpa.

[}
Torta sem adi¢do do surfactante Torta com dosagem de 120 g/t de surfactante

Figura 4.5—- Comparacéo de uma torta com e sem reagente

Aparentemente nos testes realizados com 120g/t de reagente os resultados
foram mais satisfatérios, gerando menor valor para o tempo de formacdo da
torta (243 s) e o menor valor para turbidez do filtrado (11,56). Entretanto foi
escolhida a dosagem de 60 g/t para os proximos ensaios do planejamento
fatorial, pois quando comparados os resultados aos de 120g/t, estes né&o
apresentaram variacdes significativas, e uma menor quantidade de reagente
utilizada garante menores custos na operagao. Outro fator relevante foi a
analise da trinca das tortas, a menor dosagem de reagente gerou uma menor

formacao de trincas, esta comparagéao pode ser observada na figura 4.6
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Torta60g/t

Figura 4.6 - Comparagfes das trincas nas tortas com 60 e 120 g/t de Surfactante
Comparacdes das trincas nas tortas com 60 e 120 g/t de Surfactante.

4.2.2 Variagéo do pH da Polpa
Nesta etapa os testes foram conduzidos variando-se o pH da polpa de 3a 10 e
assim como na etapa anterior foram analisados os resultados do tempo de
formacdo da torta, turbidez do filtrado e umidade da torta, que estdo
apresentados na tabela 4.5. As figuras 4.7, 4.8 e 4.9 representam graficamente
os resultados dos testes realizados nesta etapa para tempo de formacdo da

torta, turbidez e umidade, respectivamente.

Tabela 4.5- Resultados dos testes com variagéo do pH.

oH Tempo dé ;%L”r‘g‘éas‘)) datorta | -, jides (i) | Umidade (%)
3 60 9,82 23,19
c 100 12,83 24,77
5 72 9,48 24,64
75 300 21 30,9
9 520 24,46 29,8
10 710 46,64 29,15
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A partir dos graficos exibidos nas figuras 4.7, 4.8 e 4.9 é possivel perceber que
0 aumento do pH interfere consideravelmente no tempo de formacéao da torta,
na turbidez do filtrado, e na umidade da torta. Para todos os parametros
analisados observou-se que o aumento do pH provocou aumento nos valores
dos resultados. Entretanto na faixa de pH de 3 a 6 essas varia¢cdes ndo foram

tao significativas quando comparadas as faixas de pH 7,5 a 10.
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Figura 4.7 - Gréfico do tempo de formacao da torta com variagéo do pH.
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Figura 4.8- Gréfico da turbidez do filtrado em funcédo do pH.
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Figura 4.9 - Gréafico da Umidade da torta em fungéo do pH

O ponto isoelétrico de um sistema € dado no valor de pH em que o potencial
zeta € zero, neste ponto as forcas repulsivas sao praticamente nulas,
predominando as forcas de Van der Waals, que séo forcas altamente atrativas
(Henriques, 2012). O fato de os menores valores para 0s parametros
analisados tenham ocorrido em pH 6, pode ser explicado antevendo que o
ponto isoelétrico do material utilizado nos testes seja préximo a este valor de
pH, causando a aglomeracdo as particulas e tornando mais eficiente a filtracao
do material. Em contrapartida, quando o pH foi elevado a filtracdo mostrou
menor eficiéncia, uma vez que a medida que o pH aumenta, o potencial zeta
também se eleva, ou seja, as particulas apresentam um excesso de carga
negativa favorecendo assim a dispersdo da polpa. O que pode ser explicado
pelo fato da interacdo da dupla camada elétrica das particulas com cargas
superficiais idénticas, fazendo com que predomine a repulsdo entre as

particulas.

Como o pH 6 forneceu os resultados mais satisfatérios nos testes, foi
designado que o nivel -1 do planejamento fatorial seria 6 e o nivel maximo

seria pH 9.

4.2.3 Planejamento Fatorial a Dois Niveis com Ponto Central
Os resultados obtidos nos testes do planejamento fatorial sdo apresentados na

tabela 4.6. Os resultados para o tempo de formacdo, umidade da torta e



45

turbidez do filtrado foram tratados individualmente com o software Minitab 17
Statistical Software.

Tabela 4.6 - Resultados do planejamento fatorial

Teste &T) SB?fZ?grirg ((é]?t) ?ﬁﬂg) f;?nrgggodg a (;I;)ufrilljtlrda?jzo Um(:go E)lde
(X2) (X3) torta (segundos) (FTU)
1 6 0 150 74 18,30 28,89
2 9 0 150 660 28,58 34,23
3 6 60 150 80 12,45 29,75
4 9 60 150 722 34,58 34,76
5 6 0 400 72 9,48 24,64
6 9 0 400 520 24,46 29,8
7 6 60 400 72 37,8 25,3
8 9 60 400 420 22,75 28,07
9 7,5 30 275 530 12,62 27,11
10 7,5 30 275 568 15,3 314
11 7,5 30 275 482 17,95 27,28
12 7,5 30 275 495 16,28 26,83
13 7,5 30 275 489 14,96 27,24

4.2.3.1. Tempo de formacéao da torta

Para a variavel tempo de formacdo da torta, tém-se a partir do valor de R?,
dado pelo programa, que 99,24% da variagcdo dos resultados sdo explicados,
ou seja, apenas 0,76% da variacdo das respostas ndo se ajustam ao modelo
de regressédo apresentado um pouco mais adiante (Equagéo 5.1). A tabela 4.7
mostra os valores dos coeficientes codificados, que representam a influéncia

das variaveis analisadas no resultado do tempo de formagé&o da torta.



46

Tabela 4.7 - Tabela ANOVA para os efeitos (tempo de formacéo da torta).

Termo Efeito Coeficiente SE Valor T | Valor P
Coeficiente
Constante - 327,5 12,7 25,75 0
pH 507,5 253 12,7 19,9 0
Dosagem do 6,5 4 12,7 031 | 0,769
reagente
Nivel de vacuo -111,5 -56,5 12,7 -4.44 0,011
*
pH* Dosagemdo |, 5 55 12,7 043 | 0688
reagente
pH*nivel de vacuo | -109,5 -54 12,7 -4,25 0,013
Dosagem do
reagente * nivel -43,5 -21 12,7 -1,65 0.174
de vacuo
pH*Dosagem do
reagente * nivel -37,5 -19,5 12,7 -1,53 0,200
de vacuo
Ct Pt 185,3 20,5 9,04 0,001

Levando em consideracdo que os efeitos sdo estatisticamente significativos
guando seus valores-p na tabela de coeficientes codificados sdo menores do
que a — e neste estudo usamos um a padrao de 0,05 —, pode-se concluir que
apenas os efeitos das variaveis isoladas pH, nivel de vacuo e a intera¢do entre
pH e nivel de vacuo foram estatisticamente significativos. Assim pode-se

resumir a equacao de regressdo em unidades codificadas na equacao 4.1.
Tempo de formagdo da Torta = 327,5 + 253 X1 - 56,5 X3-54 X1xX3 (4.2).

As variaveis foram estatisticamente codificadas utilizando a equacgéo 4.2.

Xcodificado = Xreal ~¥médio (4.2)

2
O gréfico de probabilidade normal (figura 4.10) compara a significancia e
magnitude estatistica dos efeitos principais e dos efeitos de interacdo do

experimento. Do lado direito da linha do gréfico localizam-se os efeitos
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significativos positivos, ou seja, que interferem para que a resposta alcance um
maior valor e do lado esquerdo estao representados os efeitos que influenciam

negativamente no resultado.

Grafico Normal dos efeitos padronizados
( A resposta é Tempo de formacéo da torta; o = 0,05)
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Figura 4.10 - Grafico normal para a influéncia das variaveis no tempo de formagéo da
torta.

Observa-se que apenas as variaveis isoladas pH e nivel de vacuo, bem como a
interacdo entre essas variaveis, interferem de maneira estatisticamente
significativa no tempo de formacgé&o da torta, notando-se que a influéncia do pH
isoladamente se sobressai a influéncia dos demais fatores. Do ponto de vista
estatistico, o nivel de vacuo bem como sua interacdo com o pH influenciam de
maneira negativa no sistema, o que favorece o processo de filtragdo j4 que
diminui o tempo de formacé&o da torta. Ja4 o pH quando se passa do nivel -1 (
pH 6) para o nivel +1 ( pH 9) exerce uma influéncia positiva no sistema,
tornando assim o tempo de formacdo da torta mais acentuado, o que nédo é

favoravel para a filtracéo.
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O grafico de efeitos principais examina as diferencas entre a média dos niveis
para os fatores analisados. O grafico para o tempo de formacdo da torta é
apresentado na figura 4.11.

Efeitos principais para o Tempo de formacao da torta
Média dos dados
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Figura 4.11 - Gréfico dos efeitos principais para o tempo de formacéo da torta.

A inclinacdo positiva do grafico indica que passando-se do nivel minimo (-1)
para o nivel maximo (+1) ocorre um aumento no tempo de formacao da torta, ja
a inclinacdo negativa da reta mostra que a mudanca de nivel minimo para o

nivel maximo provoca uma diminuicdo no tempo de formacéo da torta.

Como a inclinagédo da reta para o efeito do pH é positiva, entende-se que o
nivel minimo (pH 6) deve ser utilizado para que haja um menor tempo de
formacdo da torta. A reta para a variavel nivel de vacuo apresenta inclinacéo
negativa o que gera um menor tempo de formacao da torta quando se utiliza o
nivel maximo vacuo (400 mm de Hg). J& a reta para umidade da torta nao

apresentou inclinacao significativa, levando a crer que esta variavel ndo tem
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influéncia significativa no tempo de formacdo da torta dentro da faixa

explorada.
A interacdo dos fatores pode ser analisada através do gréfico de interacao

apresentado na figura 4.12.

Grafico de interacao para o tempo de formacao da torta
Média dos dados
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Figura 4.12 - Gréfico de interac&o entre as variaveis para o tempo de formacao da
torta.

No gréfico de interacdo, quando as linhas séo paralelas é um indicio de que as
variaveis ndo possuem interacdo. Quanto maior for a diferenca de inclinacéo
das linhas maior é a possibilidade de efeito interativo entre as variaveis.
Analisando o grafico de interacdo da figura 4.12 percebe-se que as interacfes
entre o pH e a dosagem do reagente, e a interagdo entre dosagem do reagente
com o nivel de vacuo, podem ser consideradas despreziveis visto que as retas
sdo praticamente paralelas. Tal resultado é confirmado em termos de analise
do valor-p, conforme apresentado anteriormente. Ja a interacao entre o pH e o
nivel de vacuo apresenta certa significancia de acordo com grafico, logo que as
retas possuem uma diferente inclinacdo, também conforme nos indica a

ANOVA em termos de valor-p.
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O grafico de cubo, apresentado na figura 4.13, apresenta a relacdo entre 0s
fatores analisados com a devida resposta. Este grafico € importante para que

se tenha uma visdo geométrica da organizagdo do experimento.

Grafico de cubo para o tempo de formacao da torta.
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Figura 4.13 - Gréfico de cubo para o tempo de formacéo da torta.

Conforme apresentado no gréfico, o menor tempo de formacédo da torta foi de
72 segundos. Este tempo foi obtido com duas diferentes combinacdes de niveis
-1 (6) ,-1 (sem reagente), +1 (400 mm Hg) e -1(6) ,+1 (60g/t surfatante),+1 (400
mm Hg) para pH, dosagem de reagente e vacuo, respectivamente. Percebe-se
que o mesmo resultado foi obtido tanto para o nivel minimo como para o nivel
maximo do fator dosagem do reagente, confirmando assim que este fator nao

apresenta influéncia significativa no tempo de formagé&o da torta.

4.2.3.2 Turbidez do filtrado

Para o parametro turbidez do filtrado, tém-se que 98,34% da variagcdo das

respostas podem ser explicadas pelo modelo obtido. Os coeficientes
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codificados das variaveis analisadas na influéncia da turbidez do filtrado estao

expressos na tabela 4.8.

Tabela 4.8 - Tabela de ANOVA para os efeitos (Turbidez do filtrado).

Termo Efeito | Coeficiente SE Valor T | Valor P
Coeficiente
Constante 23,55 0,689 34,16 0
pH 8,085 4,042 0,689 5,86 0,004
Dosagem do 6,69 3,345 0,689 4,85 0,008
reagente
Nivel de vacuo 0,145 0,073 0,689 0,11 0,921
*
pH*Dosagemdo | , o45| 5973 0,689 3.3 0,03
reagente
pH*nivel de vacuo | -8,12 -4,06 0,689 -5,89 0,004
Dosagem do
reagente * nivel de | 6,615 3,307 0,689 4.8 0,009
Vacuo
pH*Dosagem do
reagente * nivel de | -10,47 -5,235 0,689 -7,59 0,002
vacuo
Ct Pt -8,23 1,11 -7,31 0,002

A tabela dos coeficientes codificados indica que a turbidez do filtrado é
significativamente influenciada pelos fatores isolados pH e dosagem do
reagente, mas que a interacdo entre todos os fatores apresenta uma grande
relevancia no resultado para a turbidez do filtrado. Como a variavel nivel de
vacuo nao representa relevancia significativa na resposta em questdo, a
equacdo de regressdo em unidades codificadas pode ser representada bem

como a equacgéo 4.3.

Turbidez do filtrado = 23,55 + 4,042X1 + 3,345 X2 — 2,273 X1 x X2 —
4,06 X1 * X3 + 3,307 X2 * X2 — 5,235 X1 « X2 (4.3)

O grafico normal para a turbidez do filtrado esta apresentado na figura 4.14.
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Gafico Normal dos efeitos padronizados
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Figura 4.14 — Gréfico normal para a influéncia das variaveis na turbidez do filtrado.

A partir da andlise do grafico normal é possivel observar, que das variaveis
isoladas, apenas o nivel de vacuo(C) ndo apresentou nenhuma influéncia no
resultado, entretanto sua interacdo com o0s demais fatores apresentou
significativa importancia no resultado da turbidez do filtrado. Percebe-se
também que os fatores A (pH), B (dosagem do reagente) e a interacdo entre
dosagem de reagente e nivel de vacuo, se encontram ao lado direito do gréfico,
mostrando que a influéncia desses fatores foi positiva para o0 sistema,
resultando em um aumento da turbidez do filtrado. Ja as interacfes entre o pH
e a dosagem de reagente, pH com o nivel de vacuo e a interacdo entre os trés
fatores interferem de maneira negativa no sistema, tornando menor a turbidez
do filtrado. Na figura 4.15 é apresentado o grafico dos efeitos principais para a
turbidez do filtrado.
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Efeitos principais para a Turbidez do filtrado
Média dos dados
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Figura 4.15- Gréfico dos efeitos principais para a turbidez do filtrado.

O grafico de efeitos principais, apresentado na figura 4.15, mostra que o
aumento do pH de 6 para 9, nivel -1 para o nivel +1, acarretou o aumento da
turbidez do filtrado. A dosagem do reagente apresenta 0 mesmo
comportamento do pH, a inclinacéo positiva da reta indica que o nivel maximo
de dosagem provoca uma maior turbidez do filtrado. Ja o fator nivel de vacuo,
assim como observado pela andlise dos coeficientes codificados, apresentou
influéncia desprezivel no resultado da turbidez do filtrado visto que reta que
representa esta influéncia, possui inclinacdo praticamente nula no grafico de
efeitos principais. Tal conclusédo é facilmente confirmada pela analise do valor-p
obtido na ANOVA.

A variagdo da turbidez do filtrado em fungéo das interacdes entre as variaveis,
pode ser observada na figura 4.16. Com base no grafico em questdo, é
possivel afirmar que as interacbes entre as variaveis analisadas apresentam
influéncia significativa na turbidez do filtrado, sendo que as interacdes entre o

pH e o nivel de vacuo e a dosagem do reagente e o nivel de vacuo
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apresentam maior relevancia quando comparadas a interagcdo do pH com a

dosagem do reagente.

Grafico de interacdo para a Turbidez do filtrado
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Figura 4.16- Gréfico de interacéo para a turbidez do filtrado.

Na figura 4.17 é apresentado o grafico de cubo para a turbidez do filtrado.

Neste gréafico é possivel observar que o menor valor para a turbidez do filtrado
(9,48 FTU) € dado para a combinacdo entre os niveis -1 (6), -1 (0) e 1 (400

mmHg) para o pH,

respectivamente.

a dosagem do

reagente e o nivel de vacuo,
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Grafico de cubo para a Turbidez do filtrado
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Figura 4.17- Grafico de cubo para a turbidez do filtrado.

4.2.3.2 Umidade da torta

O coeficiente R? para a resposta umidade da torta indica que 87,14% da
variacdo dos resultados da umidade da torta sdo explicados pelo modelo
proposto. Considerando que quanto maior este valor, melhor os dados se
ajustam ao modelo de regresséo obtido, este resultado foi 0 menos satisfatério
gquando comparado as respostas para a turbidez do filtrado e o tempo de
formacao da torta. Ainda assim, este € um resultado interessante do ponto de
vista do emprego de estratégias de otimizacao.

A partir da analise dos coeficientes codificados apresentada na tabela 4.9,
percebe-se que apenas as variaveis isoladas pH e nivel de vacuo apresentam
influéncia significativa na umidade da torta, logo que seus “valores-p” séo

inferiores ao valor de significancia dos testes (a= 0,05).

A equacgao de regressdao em unidades codificadas pode ser expressa como
mostrado na equacado 4.4, levando em consideracdo que apenas os valores
isolados de pH e nivel de vacuo foram significativos no resultado da umidade

da torta.

Umidade da torta = 29,430 + 2,285 X1 — 2,477X3 (4.4)
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Tabela 4.9- Tabela de ANOVA para os efeitos (Umidade da torta).

Termo Efeito | Coeficiente SE Valor T | Valor P
Coeficiente
Constante 29,43 0,68 43,26 0
pH 457 2,285 0,68 3,36 0,028
Dosagem do
reagente 0,08 0,04 0,68 0,06 0,956
Nivel de vacuo | -4,955 -2,477 0,68 -3,64 0,022
pH* Dosagem ) ) i
do reagente 0,68 0,34 0,68 0,5 0,644
—
pHnivelde | 505 -0,302 0,68 -0,44 0,68
Vacuo
Dosagem do
reagente * nivel | -0,615 -0,308 0,68 -0,45 0,675
de vacuo
pH*Dosagem do
reagente * nivel | -0,515 -0,258 0,68 -0,38 0,724
de vacuo
Ct Pt -1,46 0,68 -1,33 0,255

O grafico normal, apresentado na figura 4.18, assim como a equac¢do de
regressao, mostra que do ponto de vista estatistico a variavel pH tem influéncia
positiva significativa no resultado da umidade da torta e a variavel C (nivel de
vacuo) apresenta influéncia negativa neste resultado. Os demais fatores e
interacdes n&o apresentaram influencia significativa do ponto de vista

estatistico sobre a umidade da torta.

Os efeitos principais da influéncia de cada variavel na umidade da torta sédo
representados pelo grafico de efeitos principais na figura 4.19. Com base neste
grafico pode-se afirmar que o nivel -1 de pH diminuiu a umidade da torta, logo
o nivel maximo contribui para uma maior umidade da torta. A reta que
representa o efeito da dosagem do reagente apresenta uma inclinacao
desprezivel, o que indica que do ponto de vista estatistico este fator ndo exerce
influéncia significativa na umidade da torta. A inclinacdo negativa da reta que

representa o nivel de vacuo indica que o nivel minimo de vacuo contribui para
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gue a torta apresente uma maior umidade, e utilizando o nivel maximo desta

variavel tém-se uma menor umidade da torta.

Grafico Normal dos efeitos padronizados
( a resposta é Umidade da torta; o = 0,05)
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Figura 4.18- Grafico normal para a influéncia das varidveis na umidade da torta.

Efeitos principais para a Umidade da torta
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Figura 4.19 — Efeitos principais para a umidade da torta.

As interacOes entre os fatores puderam ser analisadas duas a duas no grafico

de interacdo, apresentado na figura 4.20. As interacBes entre o pH e nivel de
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vacuo, bem como a interacdo entre a dosagem do reagente e o nivel vacuo,
ndo influenciam estatisticamente na umidade da torta. Ja para a interacdo entre

0 pH e a dosagem do reagente existe uma leve influéncia na umidade da torta.

Gréafico de interacdo para Umidade da torta
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Figura 4.20 — Grafico de interacdo para a umidade da torta.

Conforme indicado no gréafico de cubo (figura 4.21), a menor umidade da torta
(24,64%) foi obtida pela combinacé&o entre o nivel minimo (6) de pH, 0 maximo

de vacuo (400 mmHg) e o minimo valor para a dosagem do reagente.

Em todos os testes do planejamento fatorial percebeu-se que o aumento do
nivel de vacuo favoreceu o processo de filtracdo, proporcionando menores
tempos de formacédo da torta bem como tortas menos umidas, estes resultados
se devem ao fato da torta ter recebido uma maior succao facilitando assim a
passagem da agua presente na polpa pelo meio filtrante. O pH em seu menor
nivel (6) também mostrou uma grande influéncia positiva para a filtracdo do
rejeito fosfatico, indicando que o ponto isoelétrico do material é préximo a este
pH, o que favorece a aglomeracdo das particulas. Quanto ao surfactante

Floticor fa 7129, pode-se perceber que este ndo apresentou influéncia positiva
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nos testes, jA que quando adicionado acarretou em maiores tempos de

formacéao da torta, turbidez do filtrado e umidade da torta.

Grafico de cubo para a Umidade da torta
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Figura 4.21- Gréfico de cubo para umidade da torta.

Visando otimizar o processo de filtracdo do rejeito fosfatico, os melhores
parametros de acordo com a andlise do planejamento fatorial séo: pH 6 ( nivel -
1), nivel de vacuo 400 mmHg (+1) e nenhuma adicao do surfactante Floticor FA
7129 (-1). Estes parametros puderam ser obtidos através do grafico de
otimizacao do planejamento que esta apresentado na figura 4.22. Neste grafico
a desejabilidade (D) apresentou valor 1, indicando que a combinacédo de
variaveis satisfaz 100% as metas definidas para as respostas.
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Optimal pH Dosagem Nivel de
. High 1,0 1,0 1,0
" 1’0_00 Cur -1,0 1,0 1,0
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Figura 4.22 - Gréfico de Otimizacao.

4.2.4 Teste de filtracao utilizando o meio filtrante 4400-T

Conhecendo os melhores parametros operacionais para a filtracdo de rejeito
fosfatico, foram realizados testes de filtragdo utilizando como meio filtrante o
tecido 4400-T fornecido pela Remae e constatado por Rodrigues (2016) como

o melhor meio filtrante para o material em questéo.

Nestes testes ao contrario dos testes anteriores, o tempo total de ciclo néo foi
constante, podendo assim analisar a TUF (taxa unitaria de filtragem). Foram
comparados os resultados para os ensaios utilizando os parametros obtidos
pelo planejamento fatorial (pH 6, nivel de vacuo 400mmHg e sem adicionar o
surfactante) contra os resultados dos testes com a polpa em pH natural (7,5).

Os resultados dos ensaios estédo apresentados na tabela 5.10 e na figura 4.23.
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Tabela 4.10 - Resultados do teste de filtracdo usando o meio filtrante 4400-T

oH Tempototalde |+, 46, (FTU) | Umidade (%) | TUF (th/im?)
ciclo (s)
6 720 18,32 23,9 0,067
6 715 18,22 24,1 0,067
7,5 914 71 25,75 0,054
7,5 903 38,06 25,6 0,056
Tecido 4400-T
6,0 75
Turbidez (ftu) Umidade (%)
60 54,53 24,00 25,67
24
45
18
30 12
18,27
15 6
8
© 0 0
a} TUF (th/m?)
,067
0,060 0,055
0,045
0,030
0,015
0,000
6,0 75
pH

Figura 4.23 - Resultados do teste de filtracdo usando o meio filtrante 4400-T

A figura 4.23 indica que, os resultados dos testes utilizando o pH 6 sé&o
significativamente mais satisfatorios quando comparados aos ensaios
realizados com a polpa em pH natural (7,5). Assim como nos testes descritos
no item 4.2.2, a diminuicdo do pH ocasionou novamente uma diminuigdo
consideravel na turbidez do filtrado. Percebe-se também que a taxa unitaria de
filtragem foi maior (0,0076 t/h/m2?) em pH 6 contraposto a uma TUF de 0,055
t/h/m? em pH natural, apontando que a produtividade do processo de filtracéo
de rejeito fosfatico teve um aumento de 24 % utilizando os parametros

otimizados.
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5. CONCLUSAO

O surfactante Floticor FA 7129 mostrou uma influéncia negativa na filtracdo do
rejeito fosfatico, contribuindo para maiores tempos de formacdo da torta,
maiores valores de turbidez do filtrado e umidade da torta. Deste modo nao se

aconselha a utilizacao do referido surfactante para a filtracdo desse rejeito..

O processo de filtracdo se mostrou mais satisfatorio quando em valores de pH
proximos a 6, acredita-se que o pH do ponto isoelétrico do material € em torno
desse valor, dessa forma as forcas atrativas (Van der Waals) estéo
predominando na superficie das particulas favorecendo a aglomeracdo e
possibilitando menores tempos de formacgéo da torta, menor turbidez do filtrado

e menor umidade final da torta.

O aumento do nivel de vacuo favoreceu o processo de filtracdo, permitindo
menores tempos de formag&o da torta bem como tortas menos Umidas. Estes
resultados devem-se ao fato da torta ter recebido uma maior sucgéo facilitando

assim a passagem da agua presente na polpa pelo meio filtrante.

Os valores de R2 dos testes que envolveram o planejamento fatorial foram
préximos a 100% indicando que as respostas obtidas sdo altamente confiaveis.
A otimizacéo do processo indicou que os melhores parametros para a filtragao
do rejeito fosfatico séo pH 6, nivel de vacuo 400 mmHg e nenhuma adi¢do do
auxiliar de filtragem Floticor FA — 7122. Dessa forma, pode-se afirmar que
utilizando os parametros otimizados a operacdo garantira menores tempos de
formacdo da torta, menores valores de turbidez do filtrado e tortas menos

Umidas.

O tecido 4400-T indicado em trabalho anterior como melhor meio filtrante para
a filtracdo do rejeito fosfatico mostrou melhores resultados quando foram
utilizados os parametros pH da polpa , dosagem do surfatante e nivel de vacuo
otimizados, apresentando um aumento de 24 % na taxa unitaria de filtracéo,

garantindo assim uma melhor produtividade da operacgéao.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se a realizagcdo de novos testes de filtracdo utilizando o surfatante
Floticor FA-7129 utilizando outro tipo de material, ja que para o rejeito fosfatico

este reagente ndo se mostrou eficiente.

Outra sugestdo é adicionar a polpa antes da adicdo do surfatante, um
floculante, para que seja possivel avaliar se assim os resultados serdo mais

satisfatorios.
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APENDICE A - RESULTADOS DOS TESTES DE VARIACAO DA DOSAGEM DO SURFATANTE

Tabela A.1 — Resultados dos testes de variacdo da dosagem do Surfatante.
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Dosagem de Tempo de Espessura .
reagente ol ot TemperatlJra Vacuo (mmHgQ) formacédo da Turbidez (ftu) _volume o da torta hleEtls
(g/) polpa | da polpa(°C) torta (segundos) filtrado (mL) (cm) (%)
0 7,52 26,5 400 300 21 28,07 1,9 30,9
0 7,53 26,6 400 300 17,7 27,61 1,7 27,87
20 7,44 27,6 400 304 37,8 30,68 1,7 28,88
40 7,55 26,6 400 420 51 29,1 1,6 29,66
40 7,56 26,6 400 420 39,34 28,55 1,6 32,2
60 7,53 27,7 400 360 16,09 29,08 1,4 29,3
60 7,53 27,1 400 360 13,19 30,37 1,6 28,29
80 7,53 26,8 400 300 68 30,68 15 26,94
120 7,42 27,2 400 242 9,08 31,8 15 28,19
120 7,51 27,4 400 244 14,04 31,95 1,3 29,97
200 7,53 26,8 400 240 33,95 32,28 1,6 34,92
200 7,52 26,9 400 356 35,18 32,03 1,6 31,6
500 7,6 27,2 400 580 30,72 36,7 1,7 40




APENDICE B - RESULTADOS DOS TESTES DE VARIACAO DO Ph

Tabela B.1 — Resultados dos testes de variacdo do pH
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Temperatura da Vacuo Tempo de formacao Turbidez Espessura da torta volume do .

#in torta(°C) (mmHg) da torta (segundos) (FTU) (cm) filtrado RS ()
3 26,8 400 60 10,3 1,6 30,1 22,78
3 26,8 400 60 9,34 1,6 29,1 23,6
5 26,5 400 100 13,5 1,7 28,8 24,9
5 26,4 400 100 12,16 1,6 29,8 24,64
6 26,4 400 74 8,36 1,7 29 24,58
6 26,4 400 73 10,6 1,7 30,2 24,7

7,5 26,5 400 300 15 1,9 27,5 30,7

7,5 25,48 400 300 27 1,9 28,9 31,03
9 27,3 400 520 26,3 1,7 28,01 30,12
9 27,3 400 520 22,62 1,7 26,83 29,48
10 27,2 400 710 62,28 1,7 27,39 28,8
10 27,2 400 710 31 1,7 26,57 29,15




APENDICE C - RESULTADOS DOS TESTES PLANEJAMENTO FATORIAL

Tabela C.1 — Resultados dos testes do planejamento fatorial.

Concentracdo | Vacuo(mm U 9 €| Volume , Espessura .
Teste &__Tl (gft) Hg) Lzr?gﬁgf}g? f(()j;mti(r;taa ° filtrado Tu(rftt)llgez da torta U”E:g)?de
(X2} {£3) (segundos) i) i
1 6 0 150 26 68 23,93 18,3 1,6 28,89
2 9 0 150 26,7 660 21,03 28,58 1,4 34,23
3 6 60 150 26,2 80 25,01 12,45 1,7 29,75
4 9 60 150 26,2 722 21,77 34,58 1,5 34,76
5 6 0 400 26,4 72 22,4 9,48 1,7 24,64
6 9 0 400 27,3 520 21,67 24,46 1,7 29,8
7 6 60 400 26,7 72 23,34 37,8 1.6 25,3
8 9 60 400 26,6 420 31,06 22,75 1,5 28,07
9 7,5 30 275 26,8 530 25,72 12,62 1,6 27,11
10 7,5 30 275 26,8 568 26,37 15,3 1,6 31,4
11 7,5 30 275 26,4 482 27,02 17,95 1,6 27,28
12 7,5 30 275 26,3 495 26,8 16,28 1,6 26,83
13 7,5 30 275 26,6 489,5 25,86 14,69 1,6 27,24
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