@

CEFET-MG

CENTRO FEDERAL DE EDUCACAO TECNOLOGICA DE MINAS GERAIS
ENGENHARIA DE MINAS

Caio Yasuhiro Kikuchi

ESTUDO FUNDAMENTAL DA FLOTABILIDADE DE APATITA E DOLOMITA
EMPREGANDO OLEO DE PATAUA

ARAXA-MG
2024



CAIO YASUHIRO KIKUCHI

ESTUDO FUNDAMENTAL DA FLOTABILIDADE DE APATITA E DOLOMITA
EMPREGANDO OLEO DE PATAUA

Trabalho de Conclusé@o de Curso, apresentado
no Curso de Graduacdo em Engenharia de
Minas do Centro Federal de Educacgéo
Tecnologica de Minas Gerais, como requisito
parcial para obtencdo do titulo de Bacharel em
Engenharia de Minas.

Orientador: Prof. Leandro Henrique Santos

ARAXA-MG
2024



CAIO YASUHIRO KIKUCHI

ESTUDO FUNDAMENTAL DA FLOTABILIDADE DE APATITA E
DOLOMITA EMPREGANDO OLEO DE PATAUA

Trabalho de Conclusio de Curso,
apresentado no Curso de Graduagdo em
Engenharia de Minas do Centro Federal
de Educagdo Tecnologica de Minas
Gerais, como requisito parcial para
obtengdo do titulo de Bacharel em
Engenharia de Minas.

Data de Defesa: Araxa, 13 de setembro de 2024.

Presidente e Orientador: Prof. Dr. Leandro Henrique Santos
Centro Federal de Educagao Tecnologica de Minas Gerais — CEFET/MG — Unidade
Araxa

Documento assinado digitalmente

b FERNANDO BRANDAO RODRIGUES DA SILVA
g L Data: 19/09/2024 12:20:56-0300
Verifique em https://validar.iti.gov.br

Membro Titular: Prof. Me. Fernando Branddo Rodrigues da Silva
Centro Federal de Educagao Tecnologica de Minas Gerais — CEFET/MG — Unidade
Araxa

Uy oo o

Membro Titular: Ma. Kelly de Souza Pires
Centro Federal de Educagao Tecnologica de Minas Gerais — CEFET/MG — Unidade
Araxa




RESUMO

A populacdo mundial ultrapassou 8 bilhdes em 2022, com projecdes indicando que o
crescimento populacional global excedera 10 bilhdes de individuos até o ano de 2100. Esse
aumento pressiona a demanda por alimentos, o que, por consequéncia, intensifica a necessidade
de fertilizantes, especialmente de P.Os. Para atender a essa demanda crescente, torna-se
fundamental aprimorar a seletividade no beneficiamento de minérios fosfaticos por meio do
uso de coletores seletivos no sistema apatita-carbonatos. Os principais coletores empregados na
concentracdo de fosfatos incluem &cidos graxos, sarcosinatos e 6leo de soja hidrogenado. Em
busca de solu¢Ges mais sustentaveis, estudos vém investigando o potencial do 6leo de pataua,
proveniente de residuos da industria cosmética, para a flotacdo de minerais levemente sollveis,
promovendo o desenvolvimento sustentavel e a economia circular na regido amazonica. Neste
contexto, o presente estudo avaliou o desempenho do 6leo de pataua saponificado como coletor
na microflotacdo de apatita e dolomita, utilizando um tubo de Hallimond modificado. Foram
investigadas a flotabilidade dos minerais em diferentes condi¢des de pH e concentracdo de
coletor, com o objetivo de buscar seletividade na separagdo, empregando o planejamento
fatorial em estrela e andlise estatistica via Minitab® 18. O planejamento considerou dois
fatores, a concentracdo de coletor, nos niveis de 10mg/L (baixo) e 25mg/L (alto), e o pH, nos
niveis de 7 (baixo) e 10 (alto). Também foram investigados pontos estrela para analisar efeitos
ndo lineares e interacdes das variaveis em niveis intermediarios. O ponto central, realizado em
quadruplicata, foi definido em 17,5mg/L de coletor e pH 8,5. A flotabilidade da apatita variou
de 6,39% a 43,78%, com o maior valor obtido a 25mg/L de coletor e pH 10,0, e 0 menor a pH
7,0 na mesma concentracdo. A dolomita apresentou flotabilidade elevada em quase todas as
condicdes, variando de 33,25% a 72,81%, com 0 maximo a 17,5mg/L de coletor e pH 8,5, e 0
minimo a pH 6,4 na mesma concentracdo. A interacdo entre os fatores foi significativa para a
apatita, enquanto o pH influenciou fortemente a flotabilidade da dolomita. A otimizacéo revelou
dois cenarios: para a apatita, a flotabilidade maxima foi de 44,78% (28,106mg/L e pH 10,62),
com minima da dolomita de 53,66%; para a dolomita, a flotabilidade maxima foi de 65,39%
(9,928mg/L e pH 9,897), com minima da apatita de 6,39%. O segundo cenério é promissor para
0 processo de flotagéo reversa da apatita, oferecendo vantagens industriais, como a economia
de reagente coletor e no ajuste do pH.

Palavras-chave: Apatita; Dolomita; Microflotagéo; Flotabilidade.



ABSTRACT

The global population surpassed 8 billion in 2022, with projections indicating it will exceed 10
billion by 2100. This growth places increasing pressure on food demand, which in turn
intensifies the need for fertilizers, particularly P.Os. To meet this rising demand, improving
selectivity in the beneficiation of phosphate ores is crucial, particularly through the use of
selective collectors in the apatite-carbonate flotation system. Commonly used collectors in
phosphate concentration include fatty acids, sarcosinates, and hydrogenated soybean oil. In
pursuit of more sustainable solutions, recent studies have explored the potential of pataua oil, a
byproduct of the cosmetic industry, for the flotation of slightly soluble minerals, promoting
sustainable development and circular economy practices in the Amazon region. In this context,
the present study evaluated the performance of saponified pataua oil as a collector in the
microflotation of apatite and dolomite, using a modified Hallimond tube. Flotation of the
minerals was investigated under varying pH conditions and collector concentrations, with the
goal of enhancing separation selectivity. A star-point factorial design was employed, with
statistical analysis performed using Minitab® 18. The design considered two factors: collector
concentration, at levels of 10mg/L (low) and 25mg/L (high), and pH, at levels of 7 (low) and
10 (high). Star points were included to examine nonlinear effects and variable interactions at
intermediate levels. The central point, tested in quadruplicate, was set at 17.5mg/L of collector
and pH 8.5. Apatite flotation ranged from 6.39% to 43.78%, with the highest value observed at
25mg/L of collector and pH 10, and the lowest at pH 7 at the same concentration. Dolomite
showed high flotation across nearly all conditions, ranging from 33.25% to 72.81%, with the
maximum at 17.5mg/L of collector and pH 8.5, and the minimum at pH 6.4 at the same
concentration. Significant factor interactions were observed for apatite, while pH had a strong
influence on dolomite flotation. Optimization revealed two key scenarios: for apatite, maximum
flotation was 44.78% (28.106mg/L and pH 10.62), with minimum dolomite flotation at 53.66%;
for dolomite, maximum flotation was 65.39% (9.928mg/L and pH 9.897), with minimum
apatite flotation at 6.39%. The latter scenario shows promise for the reverse flotation of apatite,
offering industrial benefits such as reduced collector reagent consumption and easier pH
adjustment.

Keywords: Apatite; Dolomite; Microflotation; Floatability.
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1 INTRODUCAO

Conforme os dados da Organizacao das Nacdes Unidas (ONU), em novembro de 2022
a populacao mundial ultrapassou os 8 bilhdes de habitantes. Mesmo com a sutil reducao na taxa
de crescimento populacional, que atualmente se situa em 0,9% ao ano, as proje¢des apontam
para a possibilidade de a populagéo global exceder 10 bilhdes de individuos até o ano de 2100.
Simultaneamente, em 2021, o consumo global de P2Os, sob a forma de fertilizantes aumentou
7% em comparacdo ao ano anterior. Tal crescimento foi impulsionado por pregos agricolas
elevados, uma maior area de cultivo e o0 aumento das exportagcdes, com a América do Sul e a
Asia liderando esse crescimento (JASINSKI, 2023). Nesse contexto, o processamento de
minérios fosfaticos, essenciais para a producdo de fertilizantes quimicos, requer melhorias
continuas para atender a crescente demanda por alimentos.

Os depdsitos igneos de fosfato estdo geralmente associados a carbonatitos do periodo
Fanerozoico e a intrusdes alcalinas com baixo teor de silica. Estes, em geral, apresentam teores
de P2Os variando entre 5 a 15%. Os minérios de fosfato igneos podem ser processados para
produzir concentrados de alta qualidade, com teores acima de 30% de P>Os, mesmo partindo
de valores inferiores a 5% de P.0s (PUFAHL; GROAT, 2017). No entanto, a etapa critica no
processamento de minério fosfatico é a separacdo seletiva entre apatita e ganga carbonética
(calcita e dolomita) por meio da flotagé&o. A falta de seletividade nessa separacdo ocorre devido
a adsorcdo dos coletores nas superficies tanto da apatita quanto dos carbonatos, levando a
flotacdo simultanea de ambos (PAIVA, 2011).

Com o intuito de aprimorar a seletividade na etapa de concentracdo do minério fosfatico,
estudos fundamentais podem ser realizados, como a microflotagdo, buscando entender a
dindmica e caracteristicas da operacdo. Essa técnica possibilita o0 estudo do comportamento de
espécies minerais de maneira isolada, em ambiente quimico controlado. Tal cenario pode
considerar a utilizacdo de reagentes menos prejudiciais a0 meio ambiente e economicamente
viaveis, que interagem de forma eficaz com a superficie mineral (SANTOS, 2019).

No inicio das operac¢fes no Brasil, o tall oil saponificado, importado, era amplamente
utilizado como reagente coletor. Entretanto, com as variagcdes cambiais e a baixa qualidade do
tall oil nacional, que apresentava um alto teor de &cidos rosinicos (acidos graxos com mais de
18 carbonos), comprometendo a eficiéncia espumante, houve a necessidade de buscar
alternativas. Como resposta, diferentes fontes vegetais, como Oleos de arroz, soja, soja
hidrogenada e uva, passaram a ser exploradas, além de reagentes sintéticos (GUIMARAES:;

ARAUJO; PERES, 2005). Atualmente, os principais reagentes coletores utilizados nas



unidades de concentracdo de fosfatos incluem &cidos graxos, sarcosinatos e 6leo de soja
hidrogenado. Lisboa (2014) conduziu um estudo sobre o uso de 6leo residual de fritura como
reagente coletor de minerais, mostrando seu potencial na flotacdo. que, por ja conter acidos
graxos livres devido ao processo de coccdo, facilita o processo de saponificacao.

Uma outra alternativa sdo 6leos amazonicos provenientes de residuos da industria de
cosmeéticos. Conforme Santos (2022), a regido amazonica abriga uma rica diversidade de 6leos
vegetais com propriedades que os tornam candidatos promissores para a aplicagdo em processos
de flotacdo de minerais levemente sollveis. Essas oleaginosas amazonicas se destacam por sua
alta concentracdo de acidos graxos, com énfase nos acidos oleico e linoleico. Um exemplo
notdvel é o pataua, oriundo de uma palmeira nativa da regido amazénica, cujo Oleo é
amplamente empregado em aplicacBes medicinais, cosméticas, culinarias e na preparacdo de
uma bebida semelhante ao leite. A utilizacdo do 6leo de pataua promove o aproveitamento de
um recurso local, fortalecendo o desenvolvimento sustentavel na Amazonia e contribuindo para
a economia circular ao reutilizar subprodutos industriais.

Dessa forma, este estudo visou avaliar o desempenho do Gleo de pataua saponificado
como coletor de apatita e dolomita, a partir da técnica de microflotacdo, empregando amostras
minerais provenientes de depdsitos de origem ignea, utilizando tubo de Hallimond modificado.
O objetivo foi avaliar a flotabilidade dos minerais citados considerando diferentes condicdes de
pH e concentragéo de coletor, buscando identificar condi¢cdes de seletividade na separacéo do
sistema apatita/dolomita. Para isso, caracterizou-se as amostras minerais de apatita e dolomita,
bem como o 6leo de pataué e o coletor obtido a partir da saponificacdo deste. Além disso, foram
realizados ensaios de microflotagcdo empregando o planejamento fatorial de experimentos e o
tratamento estatistico dos resultados obtidos com o auxilio do software estatistico Minitab® 18.
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2 REFERENCIAL TEORICO

Para 0 embasamento tedrico, primeiramente, explorou-se o minério fosfético, as
caracteristicas mineraldgicas da apatita, depositos e reservas, 0 mercado e a interacdo com a
industria de fertilizantes. Em seguida, analisou-se os fundamentos da flotacéo e a microflotacéo,
e posteriormente o sistema apatita/carbonatos na flotagdo de minério fosfatico. Por fim, foram
explorados os efeitos potenciais dos 6leos amazdnicos no tratamento de minérios fosfaticos e o

planejamento experimental, especificamente o planejamento fatorial estrela.

2.1 Minério fosfatico

A rocha fosfatica, composta por minerais ricos em fosfato, como o grupo da apatita,
destaca-se como uma fonte de fosforo, elemento essencial para o desenvolvimento das plantas.
Seu papel é fundamental na producéo de fertilizantes, os quais fornecem nutrientes para o solo,
contribuindo assim para 0 aumento da produtividade e qualidade dos cultivos na agricultura.
Além disso, a rocha fosfatica contribui em diversos setores industriais, incluindo a producéo de
acido fosforico e outros compostos quimicos. Sua relevancia abrange tanto o desenvolvimento
agricola quanto a seguranca alimentar, enfatizando sua importancia nos aspectos econémicos e
ambientais (SANTQOS, 2019).

2.1.1 Apatita

O elemento quimico fosforo (P) estd amplamente disseminado na crosta terrestre,
principalmente na forma de compostos conhecidos como fosfatos. Um mineral de destaque
nesse contexto é a apatita que ndo corresponde a um mineral Unico, mas engloba diversos
membros de um grupo de minerais isomorficos (NUNES, 2022).

O supergrupo recebeu seu nome do nome genérico "apatita”, inicialmente introduzido
pelo mineralogista alemdo Werner, em 1786. A origem do termo deriva do grego damotdm
(apatao), que significa "enganar”, fazendo alusdo ao fato de a apatita ser frequentemente
confundida com outros minerais, como, por exemplo, o berilo e a milarita. (PASERO et al.,
2010).

Os principais grupos incluem a fluorapatita (Cas(POa4)3(F)), que é o mineral de minério
primordial nas rochas fosfaticas, juntamente com hidroxiapatita (Cas(PO4)3(OH)) e cloroapatita

(Cas(POa)3(Cl)). Além disso, o célcio (Ca) presente na apatita pode ser parcialmente substituido
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por outros elementos, como magnésio (Mg), sddio (Na), manganés (Mn) e outros (NUNES,

2022). Na Tabela 1 estdo descritos alguns minerais do supergrupo da apatita.

Tabela 1 - Minerais do grupo da apatita.

Mineral Composicdo Quimica
Alforsita Bas(PO4)sCl

Belovita-(Ce) SrsNa(Ce,La)(PO4)3(F,OH)
Belovita-(La) SrsNa(La,Ce)(POa4)s(F,OH)

Carbonatofluorapatita ~ ((Ca,Na,Mg)10(PO4,CO3)s(F, OH)2)
Carbonatohidroxiapatita Ca5(POs,CO3)3(OH)

Clinonilmetita Pbs(PO4)sCl

Cloroapatita Cai10(PO4)sCl12
Estroncioapatita (Sr,Ca)s(PO4)3(OH,F)
Esvabita Cas(AsO4)sF

Fermorita (Ca,Sr)s(AsO4,P04)3(0OH)
Fluorapatita Ca1o0(PO4)sF-

Fuorcafita (Ca(Sr,Na,Ca)(Ca,Sr,Ce)3(PO4)3F
Hidroxiapatita Cal0(PO4)6OH:
Johnbaumita Cas(AsOa4)3(OH)
Mimetita Pbs(AsO4)sCl

Piromorfita Pbs(PO4)sCl

Turneaureita Cas[(As,P)04]sCl
Vanadinita Pbs(VO4)3Cl

Fonte: Adaptado de Pasero et al. (2010).

A apatita é frequentemente encontrada na forma de cristais hexagonais de habito
prismatico alongado, embora, ocasionalmente, possa assumir uma forma prisméatica mais curta
ou tabular. Esses cristais geralmente apresentam faces de bipiramides proeminentes e um plano
basal. A clivagem da apatita é caracteristicamente fraca, possuindo uma dureza de 5 na escala
de Mohs, com uma densidade relativa variando de 3,15 a 3,20. Seu brilho € descrito como vitreo
a sobresinoso, e sua coloragdo predominante tende a ser uma variedade de tons de verde ou
marrom, embora também possa ocorrer em azul, violeta e até mesmo incolor (KLEIN;
DUTROW, 2012).

2.1.2 Dep0sitos e reservas

Os depositos de rocha fosfatica ultrapassam os 300 bilhGes de toneladas e ocorrem
principalmente em ambientes marinhos como fosforitos sedimentares. Os maiores depdsitos
sedimentares sdo encontrados no norte da Africa, no Oriente Médio, na China e nos Estados

Unidos. As ocorréncias de origem ignea sdo encontradas no Brasil, Canada, Finlandia, Russia
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e Africa do Sul (JASINSKI, 2023). A producio mundial dos anos 2021 e 2022 e as reservas de
rocha fosfatica podem ser observadas na Tabela 2.

Tabela 2 - Producdo mundial de fosfato e reservas.

Pais Producéo 2021 (10%) Producéo 2022 (10%) Reservas 2022 (10%)
Estados Unidos 21.600 21.000 1.000.000
Argélia 1.400 1.800 2.200.000
Australia 2.500 2.500 51.100.000
Brasil 6.000 5.500 1.600.000
China 90.000 85.000 1.900.000
Egito 5.000 5.000 2.800.000
Finlandia 990 1.000 1.000.000
india 1.400 1.400 46.000
Israel 2.430 3.000 60.000
Jordania 10.000 10.000 1.000.000
Cazaquistdo 1.500 1.500 260.000
México 488 450 30.000
Marrocos 38.100 40.000 50.000.000
Peru 4,200 4.200 210.000
Russia 14.000 13.000 600.000
Arabia Saudita 9.200 9.000 1.400.000
Senegal 2.100 2.600 50.000
Africa do Sul 2.130 1.600 1.600.000
Togo 1.000 1.500 30.000
Tunisia 3.730 4.000 2.500.000
Turquia 600 800 50.000
Uzbequistao 900 900 100.000
Vietna 4,500 4.500 30.000
Outros paises 1.950 1.600 2.600.000
Total Mundial 226.000 220.000 72.000.000

Fonte: Adaptado de Jasinski (2023).

Nos minérios igneos, comumente carbonatitos, sao encontradas rochas igneas contendo
mais de 50% de minerais de carbonato (WOOLLEY; KEMPE, 1989). J4 os depdsitos
sedimentares de fosfato sdo caracterizados como sedimentos bioelementares, uma classe de
rochas sedimentares quimicas formadas por precipitacdes dos elementos P, Fe ou Si (PUFAHL,
2010).

A formacdo predominante dos minérios fosfaticos sedimentares ocorre em ambientes
marinho-rasos plataformais. Nessas areas, o fitoplancton extrai o fosforo da superficie oceénica,
convertendo-o em apatita (GLENN et al., 1994; JARVIS et al., 1994). Essa fonte de fosforo
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dissolvido, em ultima instancia, provém da intemperizagdo quimica de rochas continentais
(COMPTON et al., 2000; FILIPPELLI, 2008), estabelecendo uma conexao entre depositos de
fosfato igneos e sedimentares por meio do ciclo do fosforo. Rochas sedimentares bioquimicas
com mais de 18% de P20s sdo denominadas fosforitos (GLENN et al., 1994; PUFAHL, 2010).

As maiores reservas de rochas fosfaticas no Brasil sdo formadas a partir de rochas
igneas, caracterizadas por teores médios de P.Os variando de 4% a 15%. Estas exibem uma
mineralogia complexa, abrangendo minério magmatico primario e manto secundario
enriquecido, resultando em baixa uniformidade e, consequentemente, em maior complexidade
e custo no aproveitamento industrial.

Representando cerca de 80% da produgdo nacional de fosfato, os depoésitos igneos
brasileiros exercem influéncia direta no preco médio do fosfato no pais, superando as praticas
globais. Em contrapartida, apenas 20% dos depdsitos brasileiros tém origem sedimentar. Os
depdsitos magmaticos, considerados de importancia global, incluem locais como Tapira, Araxa,
Cataldo/Ouvidor | e 11, Salitre I e Il, Serra Negra, Cajati (Jacupiranga), Anitapolis e Ipanema.
Em 2015, a producdo nacional atingiu 6,1 milhdes de toneladas de concentrado de rocha
fosfatica, com 35% de P.Os. A maior concentra¢do ocorre nos municipios de Tapira e Araxa
(MG), e Cataldo e Ouvidor (GO), que respondem por aproximadamente 80%, enquanto
contribuicdes adicionais vém de Cajati (SP), Patos de Minas (MG), Lagamar (MG) e Angico
dos Dias (BA) (SCHUELER; DOURADO; RIZZ0, 2019).

2.1.3 Fertilizantes fosfatados

A maioria dos solos no Brasil apresenta baixa fertilidade natural, destacando-se pela
deficiéncia de fésforo. Essa condi¢do demanda a aplicacdo de quantidades substanciais de
fertilizantes fosfatados para obter rendimentos elevados nas colheitas. O fésforo emerge como
um dos nutrientes mais limitantes para o crescimento das plantas em solos tropicais e
subtropicais, principalmente devido a alta adsor¢do de ions fosfato por 6xidos e hidroxidos de
aluminio e ferro, abundantemente presentes em solos altamente intemperizados (OLIVEIRA et
al., 2021).

O consumo global, para a utilizacdo de fertilizantes, representa cerca de 90%, enquanto
os restantes 10% apresentam outra aplicacdo (AWADALLAH et al., 1998). No contexto
brasileiro, a extracdo de fosfato tem como foco principal a inddstria de fertilizantes. As
empresas que realizam a extracdo seguem uma abordagem altamente verticalizada, controlando

unidades industriais responsaveis pela producdo de é&cido sulfirico, acido fosforico,
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superfosfato simples, superfosfato triplo, fosfato de monoaménio (MAP) e fosfato bicélcico
(FONSECA, 2018).

A producéo de fertilizantes fosfatados inicia-se com a extracdo do minério de depositos
de rochas fosféaticas. Para aprimorar a solubilidade do fésforo no concentrado, sdo empregados
processos de ataque por &cido sulfurico e/ou fosférico, dando origem aos superfosfatos. O
superfosfato simples (SSP) é obtido através do ataque por &cido sulfurico, conforme mostrado

na Figura 1.

Figura 1 - Esquema de producéo do superfosfato simples (SSP)

enxofre > acido sulfirico

superfosfato
)|  simples (SSP)

rocha fosfatica l:"} concentrado

Fonte: Dias e Lajolo (2010).

A mistura de proporcdes variadas do concentrado fosfatico e acido sulfurico resulta na
formacdo de acido fosférico, e a subsequente reacdo entre o concentrado e o acido fosférico

conduz a producao de superfosfato triplo (TSP), conforme ilustrado na Figura 2.

Figura 2 - Esquema de producéo do superfosfato triplo (TSP)

enxofre i——>| é&cido sulfurico

|:> acido fosforico

rocha fosfatica |;’> concentrado |::> superfosfato
triplo (TSP)

concentrado

Fonte: Dias e Lajolo (2010).

Adicionalmente, a interagdo da amonia com o &cido fosférico gera fosfato de
monoaménio (MAP) e fosfato de diamonio (DAP), conforme demonstrado na Figura 3 (DIAS;
LAJOLO, 2010).
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Figura 3 - Esquema de producéo de fosfatos de amonio (MAP/DAP)

enxofre n::> acido sulfurico

E> 4cido fosforico

fosfato de

rocha fosfatica [ ) concentrado IZ:> {MaAn::c;;::P)

amonia

Fonte: Dias e Lajolo (2010).

No cenario brasileiro, os minérios portadores de fosforo sdo escassos, apresentando uma
disponibilidade priméria de recursos minerais que atende a um horizonte inferior a 25 anos.
Além disso, o consumo interno ¢é fortemente dependente das importacdes, 0 que torna o pais
particularmente vulneravel e sublinhando sua fragilidade no cenario internacional,
especialmente para a manutencéo de sua posicao de destaque no setor de agronegécio mundial
(SANTOS, 2022).

2.1.4 Mercado de Fertilizantes

O setor de fertilizantes é fundamental no aumento da produtividade agricola no Brasil.
No entanto, a producdo interna ndo consegue suprir completamente a demanda do mercado,
resultando em uma alta dependéncia de importacdes desses insumos, que representam mais de
81% do consumo interno. Em 2020, foram importadas aproximadamente 32,8 milhGes de
toneladas de fertilizantes, evidenciando um crescimento de 11,2% em comparagdo com 0 ano
anterior. Em contrapartida, a producdo brasileira atingiu apenas 6,3 milhdes de toneladas neste
mesmo ano, refletindo uma reducéo de 11% em relacdo a 2019, quando foram produzidas 7,1
milhGes de toneladas (SGM, 2021).

Em 2022, a produgdo mundial de rocha fosfatica registrou uma leve queda devido ao
conflito entre Russia e Ucréania, resultando em uma reducdo nas exportacdes desses materiais,
assim como de fertilizantes russos. Apesar de os materiais de fertilizantes estarem isentos de
sangdes, restricdes em alguns paises impediram a entrada de navios russos em seus portos. O
mercado global de fertilizantes fosfatados enfrentou desafios significativos, incluindo
interrupcdes no fornecimento, precos elevados na primeira metade do ano e um consumo
reduzido em algumas regides. A China imp0s restricbes as exportagdes de DAP e MAP,

resultando em uma diminuigéo de cerca de 5 milhdes de toneladas nas exportacdes chinesas.
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Apesar dos esforgos de outros paises em aumentar as exportacdes, ndo foi possivel compensar
totalmente a perda no mercado global. Como resultado desses fatores, o consumo global de
P20Os contido em fertilizantes foi estimado como ligeiramente menor, atingindo cerca de 48
milhGes de toneladas em 2022 (JASINSKI, 2023).

Em 2023, quatro grandes empresas dominaram a distribuicéo de fertilizantes no Brasil.
A Mosaic se destacou com 21% de participagdo de mercado, seguida pela Fertipar com 17%,
Eurochem com 14%, e Yara com 12%. O Brasil é atualmente o maior importador mundial de
fertilizantes, com mais de 70% dos insumos agricolas provenientes do exterior, conforme dados
da Associacdo Nacional para a Difusdo de Adubos (Anda). Em janeiro de 2024, o pais importou
2,77 milhdes de toneladas, o maior volume em cinco anos, segundo o Boletim Logistico da
Companhia Nacional de Abastecimento (Conab), um ndmero que poderia ser reduzido com o
fortalecimento da producdo nacional. (GLOBALFERT, 2024).

Frente a esses desafios, o Ministério da Agricultura implementou em 2020 o Plano
Nacional de Fertilizantes (PNF), aprovado em mar¢o de 2022 pelo decreto N°10.991. O PNF
2022-2050 busca reduzir a dependéncia externa por meio de a¢des como incentivos a producéo
de fertilizantes, investimentos em pesquisa, desenvolvimento, inovacdo e aprimoramento da

cadeia de producdo e distribuicdo desses insumos no Brasil, conforme delineado pelo decreto.

2.2 Flotacéo

Como citado, a principal técnica de concentracdo empregada no processamento de
minério fosfatico corresponde a flotacdo. Assim como outras técnicas empregadas em
processamento de minérios, durante a etapa de concentracdo mineral, é realizada a separacdo
entre o mineral-minério de seus minerais de ganga, empregando uma propriedade especifica
para diferencia-los. Assim, o processo de flotacdo opera com a premissa de que as particulas
hidrofobicas, ou seja, aquelas que séo flotaveis, sdo capturadas pelas bolhas na fase liquida e
transportadas em direcdo a interface polpa-espuma. Enquanto isso, as particulas hidrofilicas
permanecem em suspensdo no sistema (ATA; AHMED; JAMESON, 2004).

A avaliacdo da hidrofobicidade de um sélido pode ser feita por meio do angulo de
contato (0) entre as fases sélida, liquida e gasosa, conforme ilustrado na Figura 4. Esse angulo,
que é convencionalmente medido na fase liquida e indica que as interfaces solido-liquido,
solido-gas e gas-liquido alcangcaram o equilibrio e estdo em saturacdo mutua. Quando o valor

de 0 ¢ elevado, as gotas tendem a se espalhar sobre a superficie, sugerindo que o solido n&o foi
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molhado pelo liquido (meio aquoso) e, por isso, € classificado como hidrofébico (MONTE;
PERES, 2010).

Figura 4 - Representacdo esquematica do angulo de contato entre as fases

liquida, solida e gasosa em equilibrio

Sélido I V..

Fonte: Monte e Peres (2010).

Minerais hidrofébicos repelem a agua e preferem substancias apolares, enquanto a
maioria dos minerais tende a interagir com a agua. No entanto, a hidrofobicidade ndo é comum
entre 0s minerais, sendo mais a exce¢ao que a regra. Por outro lado, a hidrofilicidade expressa
a afinidade de uma espécie mineral pela fase liquida (dgua) no sistema de flotacdo. A adicdo de
reagentes (coletores) pode modificar o comportamento hidrofilico dos minerais, tornando
possivel a inducdo de hidrofobicidade seletiva em uma espécie mineral, permitindo, assim, a
separacdo seletiva (LUZ; FRANCA; BRAGA, 2018).

2.2.1 Fundamentos

A flotacdo é regida por trés mecanismos essenciais que definem a probabilidade de
flotagdo. Esses mecanismos podem ser expressos em termos de um produto de trés
probabilidades (HORNSBY; LEJA, 1983), conforme apresentado na Equagéo 1.

Pe=P. P P (1)

Em que:

Pt : Probabilidade de flotag&o;
P.: Probabilidade de coliséo;
Pa: Probabilidade de adeséo;

Pt: Probabilidade de transporte.
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Primeiramente, a colisdo da particula mineral com a bolha € desencadeada quando a
particula se aproxima o suficiente de uma bolha, iniciando intera¢Ges fisico-quimicas. Esse
fendmeno € viavel a partir de uma quantidade especifica de movimento (Q), que inclui fatores
como velocidade de agitacdo, tamanho e densidade das particulas. Em condi¢fes em que as
particulas sdo finas e pouco densas, associadas a um Q pequeno, elas tendem a desviar a
trajetoria de colisdo, seguindo as linhas de fluxo do fluido ao redor das bolhas. Essa tendéncia
pode ser mitigada com a reducdo do diametro das bolhas e o aumento da agitacdo. A
probabilidade de colisdo aumenta com o aumento da turbuléncia, o0 aumento do tamanho das
particulas e pela diminuicdo do tamanho das bolhas (BALTAR, 2021; LUZ et al., 2018).

O segundo mecanismo é a adesdo, onde particulas hidrofobizadas se ligam as bolhas de
ar. Para que a adesao ocorra de maneira eficiente € necessario que o sistema atenda a requisitos
termodinamicos e cinéticos (BALTAR, 2021; LUZ et al., 2018).

Os requisitos termodinamicos envolvem a criacdo de condicGes favoraveis ao
surgimento da interface géas-solido, substituindo as interfaces sélido-liquido e liquido-gas. Esse
processo € espontaneo, levando a diminuigdo da variacdo da energia livre (AG) de adesao entre
particulas hidrofobicas e bolhas de ar, obtida pela equacdo de Dupré, conforme a Equacéo 2
(FUERSTENAU; CHANDER, 1986).

AG = ygs — (YsL *+ YLG) (2)

Em que:
vas : tensdo superficial na interface gas-solido;

ysL: tensédo superficial na interface sélido-liquido;

yLa : tensdo superficial na interface liquido-gas.

Ao unir a equacdo de Young com a forma adequada da equagdo de Dupre, surge a
equacdo de Young-Dupré (Equacéo 3). Essa expressao oferece o critério termodindmico para o

processo de flotacéo:

AG = yig(cosB —1) 3

Além disso, os requisitos cinéticos demandam que a adesdo ocorra durante o tempo de

contato entre a bolha e a particula. O tempo de contato é o intervalo entre a colisdo e 0
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movimento da particula sobre a superficie da bolha. Durante esse processo, ocorre o tempo de
inducdo, caracterizado pelo afinamento e ruptura esponténea da pelicula. A probabilidade de
adesdo aumenta com a diminui¢do do tamanho da particula, o aumento da velocidade de
agitacdo, a diminuicdo do tamanho das bolhas, até certo diametro e a hidrofobicidade da
superficie mineral (BALTAR, 2021; REIS, 2019; TESTA, 2008).

O terceiro mecanismo € o transporte, durante o qual ndo pode haver a destruicdo do
agregado bolha-particula. Esse transporte ocorre em duas zonas distintas, a zona de polpa e a
zona de espuma. A primeira se manifesta quando o empuxo do agregado é maior que 0 peso da
particula, favorecido por bolhas grandes e particulas pequenas. Por outro lado, na zona de
espuma, a coalescéncia das bolhas resulta na ruptura do agregado no ponto de contato entre
elas. Nesse cenario, as particulas tém trés destinos possiveis, sendo eles retornar a polpa,
permanecer retidas na espuma e flutuar por arraste, ou participar de um segundo processo de
adesdo. A probabilidade de transporte aumenta com a diminuicdo da turbuléncia, aumento da
hidrofobicidade da superficie mineral, aumento do tamanho da bolha e diminuicéo do tamanho
da particula (BALTAR, 2021; LUZ et al., 2018).

2.2.2 Microflotagdo

No inicio da implementacdo industrial do processo de flotacdo, a abordagem inicial
envolvia o uso de d6leo como fase apolar. Posteriormente, a medida que se percebia a
possibilidade de ajustar a hidrofobicidade das superficies minerais com reagentes apropriados,
houve uma transicdo para o uso de ar, resultando na técnica de flotacdo em espuma. Essa
evolucdo técnica enfatizou a importancia de analisar o comportamento das espécies minerais
de forma isolada, aplicando diversos reagentes. Devido a extensa variedade de reagentes a
serem considerados, a conducdo de testes em escala industrial ou de bancada tornou-se
impraticavel. Como solucéo, foram desenvolvidas técnicas dindmicas em escala laboratorial,
proporcionando uma compreensdo mais aprofundada das interagcdes que ocorrem no Processo,
especialmente no que diz respeito aos fendmenos interfaciais das particulas minerais (ARAUJO
et al., 2005).

O Tubo de Hallimond, desenvolvido por A. F. Hallimond em 1944, consiste na
introdugdo de bolhas individuais de ar no fundo do tubo atraves de um capilar. Essas bolhas
percorrem uma camada de particulas, coletando-as enquanto sobem pelo tubo. Quando atingem
a superficie da solugdo, as bolhas se quebram, liberando as particulas para um depdsito

especifico. Modificagcdes posteriores incluiram a divisdo do tubo por Metzger e a adi¢do de um
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capilar por Fuerstenau e colaboradores em 1957, que também estabeleceram parametros
geométricos ainda em uso (ARAUJO et al., 2005). Sua configuracdo original pode ser

visualizada na Figura 5.

Figura 5 - Tubo de Hallimond original
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Fonte: Araujo et al. (2005).

Diversas modifica¢fes foram implementadas, como a introducdo de uma placa porosa
de vidro sinterizado, visando melhorar a distribuicdo das bolhas de ar, o uso de tubos de vidro
extensores para faixas granulométricas mais finas e a incorporagéo de medidas continuas de pH
e atmosfera controlada na flotacdo de minerais carbonatados fracamente sollveis. Essas
modificacdes aprimoraram a eficacia do Tubo de Hallimond em experimentos especificos,
oferecendo maior controle e precisao nos resultados obtidos (ARAUJO et al., 2005). Algumas

modificagdes podem ser observadas na Figura 6.

Figura 6 - Tubo de Hallimond modificado (A) e Insercao de placa porosa no tubo
modificado (B)
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Fonte: Araujo et al. (2005).
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2.2.3 Flotacgéo de mineério fosfatico

Para separar apatitas dos minerais de ganga em minérios fosfaticos de origem ignea, é
necessario alterar as caracteristicas de suas superficies. Essa modificacdo é comumente
realizada no processo de concentracdo através da flotacao anidnica direta por espuma. Para isso,
sdo empregados acidos carboxilicos que variam em tamanho de cadeia carbdnica e grau de
saturacdo. Esses acidos sdo adsorvidos na superficie da apatita por meio do processo de
quimissorcdo, onde ocorre a precipitacdo de um sal do acido carboxilico na superficie do
mineral (CHAVES, 2013).

Estudos utilizando o tubo de Hallimond revelaram que o desempenho na flotabilidade
das apatitas € uma caracteristica intrinseca, dependente de fatores como a origem, o tipo,
substituicdes quimicas e associa¢bes minerais de cada apatita e depdsito mineral. Foi observado
que apatitas primarias apresentam melhor desempenho em relacdo as secundarias, devido as
interacbes com 6xido-hidroxido de ferro nas superficies destas ultimas, concluindo que a
flotabilidade geral esta intrinsecamente relacionada as variagcbes composicionais, morfoldgicas
e ao grau de impregnacéo e intercrescimento com oxidos-hidroxidos de ferro (LENHARO,
1994). Em amostras de um minério alterado, a presenca de contaminantes (Fe, Si e Ti) reduziu
a flotabilidade para uma mesma concentragéo de coletor (SALUM et al., 1990). A cristalinidade
também influenciou, com amostras de maior cristalinidade mostrando melhor desempenho na
flotacdo, enquanto amostras de menor cristalinidade exigiram doses mais elevadas de coletor
para resultados comparaveis (RODRIGUES; BRANDAO, 1993).

2.2.4 Sistema apatita-carbonatos

O minério fosfatico apresenta silicatos e carbonatos como minerais de ganga. A
flotacdo, embora eficiente na separacdo dos silicatos, tem sua eficacia reduzida pela presenca
de carbonatos, como calcita e dolomita. A similaridade entre as caracteristicas fisico-quimicas
superficiais dos carbonatos e da apatita compromete a seletividade do processo, uma vez que
0s sais de &cidos graxos, como o oleato, adsorvem-se através dos sitios desse cation metalico
na superficie dos minerais (RAO; FORSSBERG, 1990; HASSANZADEH et al., 2020;
ABOUZEID et al., 2009).

A justificativa para a semelhanga no comportamento entre minerais fosfaticos e minerais
de ganga durante a flotagdo anidnica estd na afinidade de suas composi¢fes quimicas de

superficie, associada a alta atividade de superficie dos coletores utilizados. No entanto, a
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interacdo entre anions e cations dissolvidos compromete a seletividade do processo, permitindo
a adsorcdo global tanto para apatitas quanto para ganga carbonética. A flotacdo das apatitas
com acidos graxos ocorre em pH alcalino, resultando em recuperagdes expressivas de fésforo.
Contudo, a obtencdo de seletividade entre apatita e ganga dolomitica se torna critica quando
esta Ultima compde mais de 25% da rocha fosfatica (MONTE; PIMENTEL, 2021).

As apatitas igneas, que possuem baixa area superficial, mostram-se mais sollveis em
pH baixos, o que resulta em uma maior flotabilidade. Esse comportamento apoia a teoria de
que ocorre precipitacdo superficial durante a adsorcdo do oleato, uma vez que condicdes que
aumentam a solubilidade do mineral também promovem uma maior liberagdo de ions Ca*
préximos a particula (HORTA; MONTE; LEAL FILHO, 2016; ZHONG; VASUDEVAN;
SOMASUNDARAN, 1993).

Conforme Santos (2022), os carbonatos, assim como os fosfatos, séo classificados como
minerais semi-solUveis, caracterizados por uma solubilidade significativa, maior do que a de
muitos minerais compostos por Oxidos e silicatos, mas menor do que a de minerais altamente
sollveis, como halita e silvita. Em contato com agua, minerais semi-solUveis passam por um
processo de dissolucdo que é afetado por vérias condi¢bes do sistema, como forca ibnica,
temperatura, pH, e a presenca de outras espécies quimicas na solu¢do. O comportamento da

fluorapatita em solugdo aquosa varia com o pH, conforme ilustrado na Figura 7.

Figura 7 - Solubilidade da apatita em funcéo do pH
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Sua solubilidade diminui em pH &cidos, mantém-se constante entre pH 7 e 11, e aumenta
novamente em ambientes altamente alcalinos. A dissolugdo parcial dos minerais e as
propriedades quimicas do sistema mineral-solu¢édo influenciam a composi¢éo quimica da fase
aquosa e a carga das superficies das particulas minerais na polpa. Para a apatita, a forma soltvel
de célcio ou a espécie predominante de fosforo sdo determinadas pelas condi¢des da solugdo e
pelo seu dominio de estabilidade (SANTOS, 2022).

Johnston e Leja (1978) apud Abouzeid et al. (2009) avancaram na compreensao do
sistema fosfato-carbonato ao estudar a flotacdo de apatita e dolomita em meio acido, na
presenca de acido oleico e solugdes de fosfato soluvel. Eles observaram que os ions fosfato
soltveis suprimem a flotagdo da apatita, permitindo que a dolomita flutue com facilidade, e que
a presenca de gesso requer grandes quantidades de fosfato, um efeito que pode ser
contrabalancado pela adicéo de ions sulfato. Além disso, conforme apontado por Bertolucci
(1968) apud Abouzeid et al. (2009) e confirmado por Anazia et al. (1991) apud Abouzeid et al.
(2009), a depressdo da apatita é explicada pela formacéao de ligagdes de hidrogénio mais fortes
ao seu redor, enquanto a liberagdo de CO: dos carbonatos em meio acido perturba essas
ligacGes, facilitando a adsorcdo do coletor e, consequentemente, a flotagdo dos carbonatos.

Nesse contexto, torna-se necessario conduzir estudos para desenvolver reagentes
alternativos, eficientes, ambientalmente seguros e disponiveis na separacdo entre apatita e
carbonatos e selecionar um coletor que responda adequadamente a presenca de ions calcio e

magnésio dissolvidos na polpa de minério.

2.3 Oleos amaz6nicos

O Brasil se destaca como um dos paises com uma biodiversidade vegetal excepcional,
contendo uma riqueza de mais de 45.000 espécies de plantas, representando aproximadamente
10% do total mundial (MUGGE et al., 2016). A regido amazonica destaca-se pela abundancia
de frutas e plantas oleaginosas, cuja exploracdo comercial é de grande importancia local. Além
disso, as plantas oleaginosas na Amazodnia, especialmente as palmeiras, apresentam &cidos
graxos insaturados, destacando-se pela presenca de altos niveis de &cidos oleico (C18:1) e
linoleico (C18:2), superando assim outros 6leos vegetais, como o de oliva (SERRA et al., 2019;
SANTOS et al., 2022).

Os dados mais detalhados disponiveis sobre a composicéo de &cidos graxos no dleo de

Pataua indicam que o &cido oleico e o0 &cido palmitico, em torno de 75% e 15% respectivamente,
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sd0 os principais componentes, representando cerca de 90% do total de &cidos graxos, como
pode ser observado na Tabela 3 (SANTOS et al., 2020).

Tabela 3 - Perfil de acidos graxos do 6leo de Pataua

Cadeia Carbonica Acidos Graxos Oleo de Pataua (%)

(C12:0) Laurico 2.23 +0.03

(C16:0) Palmitico 13.63 £0.01

(C16:1) Palmitoleico 0.86 £ 0.02

(C18:0) Estearico 2.95+0.12

(C18:1, »-9) Oleico 71.79 £ 0.02

(C18:2, »-6) Linoleico 472 +0.03

(C18:3, »-3) Linolénico 0.51+0.00

(C20:1) Erdcico 0.46 £0.00
Acidos graxos insaturados totais 78.34
Acidos graxos saturados totais 19.27
Total 97.61

Fonte: Santos et al. (2020).

O Pataua (Oenocarpus bataua), também conhecido como ungurahui, seje, patawa ou
coroba, é uma palmeira com copa ou subcopa, atingindo até 35 metros de altura, distribuida na
metade norte da América do Sul, incluindo Panamé e Trinidad. Amplamente encontrado nas
florestas amazonicas, essa espécie monoica é essencial para comunidades indigenas, sendo seus
frutos utilizados como fonte de 6leo para fins medicinais, cosméticos, culinarios e na
preparacdo de uma bebida semelhante ao leite (MONTUFAR, 2010).

2.4 Planejamento experimental

O planejamento experimental € uma metodologia utilizada para investigar como
variaveis (fatores) influenciam uma ou mais respostas de interesse. O objetivo é determinar a
relacdo entre os fatores e as respostas de forma sistematica e controlada.

O planejamento fatorial € um método de planejamento experimental, onde se testam
todas as possiveis combinagdes dos niveis dos fatores. Para um planejamento fatorial completo
com k fatores, onde o fator i possui nj niveis, 0 numero total de experimentos necessarios é dado

pela Equacao 4:



25

N=n; Xn, X:-n 4)

Para um planejamento fatorial de dois niveis, o nimero de experimentos é dado por 2,
onde k é o nimero de fatores. Por exemplo, para k = 2, o planejamento fatorial serd 22 = 4
experimentos.

O planejamento fatorial 22 ampliado em estrela, ou planejamento composto central
rotacional, € uma metodologia que adiciona uma configuracdo rotacionada dos pontos do
planejamento fatorial inicial, girando-os 45°. Este planejamento inclui quatro pontos
experimentais iniciais, quatro pontos axiais referentes & expansdo em estrela com niveis
adicionais e trés pontos (ou mais) centrais para verificacdo de erros, resultando em um total de
11 experimentos. A rotacdo gera uma distribuicdo octogonal dos pontos, que estdo situados a
uma distancia de V2 unidades codificadas do ponto central, conforme demonstrado na Figura
8. Os niveis codificados utilizados sdo os valores minimos (—1), maximos (+1), os pontos axiais
(—V2 e +V2) e o ponto central (0). Com esses pontos definidos, é gerada a tabela de
experimentos, que pode ser aleatorizada para minimizar o efeito de possiveis variabilidades ndo

controladas durante a execuc¢do dos experimentos, conforme demonstrado na Tabela 4.

Figura 8 - Representacdo grafica do planejamento fatorial em estrela

J2- n
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| |
_J2 -1 0 I

Fonte: Pereira-Filho et al. (2002).
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Tabela 4 - Tabela de planejamento fatorial em estrela

Ensaio Fator A Fator B

1 -1
2 +1
3 -1
4 +1
5 -\2
6 +\2
7 0
8 0
9 0
10 0
11 0

-1
-1
+1

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Os pontos 6timos de operacdo podem ser estimados a partir de um modelo estatistico

polinomial quadratico, conforme a Equacdo 5, o qual é construido utilizando os dados do

planejamento experimental em estrela.

y = Bo+ B1Xy + BoXy + Pr1XT + BoaXF + P Xa X

()

Nesse modelo, y representa a varidvel de resposta e o € a constante. Os termos X1 e X

correspondem aos valores das variaveis independentes, enquanto B1 e B2 sdo 0s coeficientes

associados aos termos lineares de Xi e Xz, respectivamente. Os coeficientes P11 e P22

representam os termos quadréaticos para X1 e X2. Além disso, o coeficiente 312 refere-se ao termo

de interacdo entre X1 e Xa.
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3 METODOLOGIA

Os ensaios foram conduzidos em diferentes laboratdrios, incluindo o Laboratério de
Tratamento de Minérios (LTM) e o Laboratdrio de Quimica (LQ) do CEFET-MG, Campus
Araxa, além do Laboratorio de Anélises Quimicas (LAQ) e do Laboratério de Minérios e
Materiais (LMM) dos Departamentos de Engenharia de Minas e de Metalurgia e Materiais da
UFMG. Os experimentos realizados abrangeram a preparacdo das amostras, a caracterizacao
da apatita, dolomita e 6leo de pataua, os ensaios de saponificacdo do Gleo de pataua, e o
planejamento experimental dos ensaios de microflotagdo utilizando o tubo de Hallimond
modificado.

3.1 Preparacédo das amostras

Neste estudo, foram utilizadas amostras dos minerais apatita e dolomita. A apatita foi
extraida da mina "Bigorna", pertencente ao Complexo de Mineracédo de Tapira (CMT), situado
em Tapira, Minas Gerais. A dolomita foi obtida de um depoésito da Nexa Resources, localizado
entre Vazante e Paracatu, também em Minas Gerais.

As amostras foram encaminhadas ao Laboratério de Tratamento de Minérios (LTM)
para adequacdo. Inicialmente, as amostras minerais de apatita e dolomita passaram por
processos de fragmentacgdo, utilizando rolo e martelo. Apos a reducdo granulométrica, foi
realizada uma catacdo manual para separar as particulas de apatita livres e mistas do mineral de

ganga (magnetita), conforme ilustrado na Figura 9.

Figura 9 - Particulas de apatita livres, mistas e magnetita

Fonte: Autoria propria (2024).
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Em seguida, as amostras de apatita livre e mistas foram fragmentadas em gral e pistilo
de porcelana, enquanto as amostras de dolomita foram fragmentadas em gral e pistilo de &gata,
devido a dureza do mineral, ilustrado na Figura 10. Apo6s a fragmentagdo, realizou-se a
separacdo magnética da magnetita residual da apatita, utilizando um bastdo magnético de 1500

Gauss.

Figura 10 — Fragmentacdo das amostras de apatita e dolomita

Fonte: Autoria propria (2024).

Apds a ultima etapa de fragmentacdo, as amostras de apatita e dolomita foram
peneiradas a umido, e a faixa granulométrica de -0,212mm +0,075mm de cada mineral foi
separada. Segundo Lima e Valadao (2008), a flotacdo é eficaz dentro da faixa de particulas que
varia de 10 a 300um. Fora desse intervalo, a seletividade do processo diminui
significativamente, pois as condi¢Ges hidrodindmicas do sistema ndo conseguem garantir a
flotabilidade adequada das particulas. A presenca de particulas com tamanhos distintos nos
sistemas de flotacdo pode comprometer a seletividade, uma vez que essas particulas apresentam
comportamentos distintos.

Cada amostra de apatita e dolomita foi pesada em (0,5000+0,0005)g utilizando uma
balanca analitica Shimadzu, modelo AUY 220, e armazenada em tubos do tipo Eppendorf. No
total, foram preparados 80 tubos, com 40 tubos para cada mineral, contendo 0,5000g de apatita

ou dolomita em cada um.

3.2 Caracterizagdo das amostras de apatita, dolomita e dleo de pataua

A caracterizagdo da amostra de apatita, realizada previamente por Santos (2019), incluiu
técnicas de difratometria de raios X (DRX). A amostra foi fixada em um suporte com
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granulometria inferior a 0,038mm por prensagem manual. O difratograma obtido foi entdo
comparado com fichas padrdes de minerais disponiveis no banco de dados do International
Centre of Diffraction Data (ICDD). Para a analise semiquantitativa das fases presentes, foi
empregado o método de Rietveld, enquanto para a analise quimica quantitativa, utilizou-se a
espectrometria de emissdo éptica com plasma de argonio (ICP-OES).

No estudo conduzido por Souza (2018), a amostra de dolomita foi caracterizada por
meio de difracdo de raios X, utilizando o método do p¢ total. As analises foram realizadas com
o difratdmetro de raios X modelo X'Pert®> Powder da PANalytical, equipado com um tubo de
cobre que emite radiagdo Cu-Ké com comprimento de onda de 1,5406 A. As condigBes de
varredura incluiram um arranjo de 26 no intervalo de 5 a 90°, tensdo de 45 kV, corrente de 40
mA e tempo de coleta de 15 minutos. Essas analises foram efetuadas no Laboratério de
Microscopia Otica e Difracdo de Raios X do DEMIN/UFOP, utilizando o software Data
Collector para obter os difratogramas. A interpretacdo dos difratogramas foi realizada com o
software HighScorePlus, utilizando a base de dados PDF-4 da ASTM para a analise qualitativa
e a quantificacdo mineraldgica através do método de refinamento de Rietveld. A analise
qguimica da dolomita foi conduzida no Laboratério Quimico da Votorantim Metais, unidade
Vazante, empregando um espectrofotdmetro de absorcdo atébmica (AAS) modelo 725 da
Agilent, determinando os teores de Zn, Mg, Ca, Pb, Fe, Ag, Cu, SiO2 e outros elementos.

Na caracterizacdo da amostra de 6leo de pataud, conduzida previamente por Santos
(2019), foram empregadas técnicas de cromatografia gasosa (CG). Apds a saponificacdo do
6leo de pataud, os produtos sélidos resultantes foram submetidos a analise por espectroscopia

de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR).

3.3 Ensaios de saponificacdo do 6leo de Pataua

O método de saponificagdo alcodlica, realizado previamente por Santos (2019), foi
aplicado ao 6leo de pataua, sendo conduzido a uma temperatura de 75°C com uma solucédo de
hidréxido de sodio (NaOH) em etanol anidro, seguido de refluxo. A saponifica¢do do coletor
foi realizada reagindo 4g de 6leo de pataua com 100mL de uma solucdo alcodlica de NaOH a
2% (m/v) em um baldo volumétrico, conforme ilustrado na Figura 11. Este sistema foi
submetido a aquecimento em chapa aquecedora e refluxo, com um condensador, ao longo de

um periodo de 60 minutos.
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Figura 11 - Saponificacdo alcodlica do dleo de pataua

s

Fonte: Santos (2019).

O produto resultante da saponificacdo foi filtrado por meio de filtros de papel e,
posteriormente, conduzido & estufa, onde foi mantido a uma temperatura de 80°C por 24 horas.

A eficiéncia da saponificacéo foi avaliada por meio da anélise FTIR dos produtos sélidos.

3.4 Planejamento experimental dos ensaios de microflotacdo em tubo de Hallimond

No planejamento fatorial em estrela desenvolvido para os ensaios com apatita e
dolomita, foram definidos dois fatores principais: a concentragdo de coletor derivado do 6leo
de pataué e o pH. A concentracdo de coletor foi variada entre dois niveis extremos, com 10mg/L
representando o nivel baixo (-1) e 25mg/L o nivel alto (+1). Da mesma forma, o pH foi ajustado
para dois niveis extremos, sendo 7 o nivel baixo e 10 o nivel alto.

Esses niveis permitiram a criacdo de combinagdes experimentais que abrangeram tanto
0s pontos fatoriais, que sdo as combinacGes extremas das variaveis, quanto os pontos estrela,
que investigam efeitos ndo lineares e interacdes das variaveis em niveis intermediarios. O ponto
central foi estabelecido com a concentracdo de coletor e o pH ajustados para 17,5mg/L e 8,5,
respectivamente, representando a média entre 0s niveis extremos.

Foram realizados quatro experimentos no ponto central para aferir a precisdo na
estimativa da variabilidade experimental. Além disso, a realizacdo dos ensaios foi aleatorizada
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para minimizar o impacto de variages ndo controladas durante a execucdo dos experimentos,

conforme demonstrado na Tabela 5.

Tabela 5 - Planejamento fatorial dos ensaios de microflotacéo

Ordem Apatita Ordem Dolomita

de Concentracéo . 3 de Concentracdo Nivel Ph Nivel
. Nivel pH Nivel .

ensaio coletor (mg/L) ensaio coletor (mg/L)
1 10,00 -1 70 -1 13 17,50 0 10,6 +\2
2 25,00 +1 10,0 +1 14 17,50 0 85 0
3 10,00 -1 10,0 +1 15 6,89 2 85 0
4 17,50 0 85 0 16 17,50 0 64 -2
5 17,50 0 85 0 17 10,00 -1 10,0 +1
6 17,50 0 64 -2 18 17,50 0 85 0
7 25,00 +1 70 -1 19 17,50 0 85 0
8 17,50 0 85 0 20 25,00 +1 10,0 +1
9 17,50 0 85 0 21 28,11 +2 85 0
10 17,50 0 106 +\2 22 25,00 +1 70 -1
11 28,11 +2 85 0 23 17,50 0 85 0
12 6,89 2 85 0 24 10,00 -1 70 -1

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Cada ensaio foi realizado com 0,5000g de apatita ou 0,5000g de dolomita como
alimentacdo, conforme especificado na Tabela 6 e utilizando os pardmetros continuos da Tabela
6.

Tabela 6 - Pardmetros constantes dos testes de microflotagéo.

Parametros Valor
Tempo de condicionamento (min) 3,0
Tempo de flotacdo (min) 1,0
Granulometria da amostra (mm) -0,212 +0,075
Massa de alimentacéo () 0,5000
Volume no tubo de Hallimond (mL) 245,0
Vazdo de N 40mL.min't
Agitacédo Suspensao das particulas com minimo arraste

Fonte: Elaborado pelo autor (2024)

Inicialmente, os ensaios de microflotacdo com apatita e dolomita foram realizados
posicionando a parte inferior do tubo sobre o agitador. Em seguida, uma barra magnética foi

colocada no fundo do tubo de Hallimond, junto com aproximadamente 25mL da solucdo de
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coletor, ajustada com a concentracdo e pH especificados para o ensaio. O agitador foi acionado
na velocidade desejada, e a amostra mineral, previamente pesada, foi adicionada ao tubo,
marcando o inicio do cronémetro e completando a montagem do tubo. Pouco antes de finalizar
0 tempo de condicionamento, o tubo foi preenchido com o restante da solucdo utilizada
anteriormente. Apds o término do condicionamento, o gas foi liberado e a flotacdo foi realizada
por 1 minuto. Em seguida, o material flotado e o material afundado foram separados e filtrados
em filtros de papel. Por fim, as fracdes coletadas foram secas e pesadas ap0s 24 horas em estufa
a 100°C, garantindo a completa remocéo da agua.

A partir dos pesos do material flotado e afundado, obtiveram-se os valores de
flotabilidade e perda de massa em cada ensaio por meio das Equagdes 6 e 7. Os ensaios de
arraste foram realizados em quintuplicata para as duas amostras minerais em agua destilada e
podem ser observados no Apéndice A. Prosseguiu-se com a analise dos resultados utilizando o
programa estatistico Minitab® 18, onde a varidvel de resposta foi a flotabilidade, analisada
quanto as influéncias isoladas ou interagcdes com outras variaveis do sistema. Os resultados dos

24 experimentos foram analisados estatisticamente com um intervalo de confianca de 95%.

(Massa flotado)
(Massa flotado + Massa afundado)

Flotabilidade (%) = ( X 100) — arraste (6)

(Massa flotado + Massa afundado)
(0,5)

Perda de massa (%) = (1 - ) x 100 (7
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, seguem apresentados os resultados relacionados a caracterizacdo das
amostras de apatita e dolomita, do 6leo de pataud, e dos produtos sélidos resultantes do processo
de saponificacdo. Além disso, foram discutidos os resultados dos ensaios de microflotaco,
juntamente com o tratamento estatistico dos dados coletados. Também foi incluida uma
discussdo sobre os resultados, visando proporcionar uma compreensdo abrangente dos

resultados obtidos e das implicaces de cada um deles.
4.1 Caracterizacdo das amostras minerais

A Figura 12 exibe o difratograma da apatita, destacando picos (A) que séo tipicos deste
mineral. A pureza do mineral foi determinada superior a 90% mediante refinamento pelo

método de Rietveld.

Figura 12 - Difratograma de raios X da amostra de apatita

Fonte: Santos (2019).
Legenda: ICDD — A: apatita

A anélise quimica realizada com a técnica ICP-OES revelou que a amostra contém

90,58% de apatita. Os niveis dos elementos presentes na amostra estdo listados na Tabela 7.

Tabela 7 - Anélise quimica da apatita

Ca Fe Na P Si Sr Ti
Teor (%) | 34,67 0,78 0,06 16,32 0,31 0,16 0,05

Fonte: Santos (2022).
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A Figura 13 apresenta a composi¢cdo mineralégica da amostra de dolomita no
difratograma de raio X.

Figura 13 - Difratograma de Raios X da amostra de dolomita.

D
A DD
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Fonte: Santos (2022).
Legenda: ICDD - D: dolomita (84-2065), Q: quartzo (88-2302), S: esfalerita (05-0566)
A Tabela 8 apresenta a analise quimica da dolomita previamente caracterizada por
Souza (2018). A dolomita pura (CaMg(COs3).) contém 21,7% de Ca e 13,2% de Mg. Assumindo
que o célcio presente na amostra (17,84%) provém exclusivamente da dolomita, a pureza
calculada é de 82,21%. Usando 0 mesmo método para o teor de magneésio (11,88%), a amostra

tem uma pureza de 90,10%, valores consistentes com os obtidos pela difracdo de raios X.

Tabela 8 - Composic¢do quimica da amostra de dolomita

Zn Pb Fe Ca Mg Outros
Teor (%) 0,18 0,01 0,78 17,84 11,88 69,31

Fonte: Souza (2018)

4.2 Caracterizacao do 0leo de pataua e coletor

Santos (2019) conduziu uma analise por cromatografia em fase gasosa (CG) do 6leo de
pataud, utilizando um procedimento analitico padrdo amplamente empregado em laboratérios
de controle e qualidade. Esse metodo permitiu a determinacdo do perfil graxo do 6leo, cujos
resultados estdo detalhados na Tabela 9.
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Tabela 9 - Caracterizacdo do 6leo de pataud (% de massa)

Acido Graxo C12:0 C14:0 C16:0 C16:1 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3 (C20:0 Outros Total

Pataua 0,7 0,5 115 0,7 4.4 75,0 59 0,5 0,3 0,5 100,0
Fonte: Adaptado de Santos (2019).

Observou-se que o &cido oleico (C18:1) representa 75,0% da composic¢do do Oleo de
pataud, além de 11,5% de acido palmitico (C16:0) e 5,9% de &cido linoleico (C18:2). Essa
andlise revelou a participacdo majoritaria do acido oleico na composicdo da amostra graxa
avaliada, sendo este um dos principais &cidos graxos utilizados na flotagdo de minerais
levemente solUveis, conforme apontado por Costa (2012).

Apds a saponificacdo do 6leo de pataud, os produtos sélidos obtidos foram analisados
por espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). A anélise dos
resultados revelou padrées especificos nas bandas geradas, conforme mostrado na Figura 14.

Figura 14 - FTIR do 6leo de pataua e coletor de 6leo de pataua
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Fonte: Santos (2022).

A maior banda foi observada em 1558,00cm™, caracteristica de sais sodicos. A regio
entre 1600cm™ e 2000cm™, que é tipica de acidos graxos livres, ndo apresentou bandas,

indicando que a saponificacdo do dleo vegetal foi eficaz.
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4.3 Resultados dos ensaios de microflotacao
A Tabela 10 apresenta os resultados dos ensaios de microflotacdo realizados para
determinar a flotabilidade dos minerais apatita e dolomita em diferentes condigcdes de

concentragédo do coletor e pH.

Tabela 10 - Flotabilidade da apatita e dolomita nos ensaios de microflotacéo

Apatita Dolomita

Ensaio Concentragao Flotabilidade Perda Ensaio Concentragao Flotabilidade Perda
coletor pH (%) (%) coletor pH (%) (%)

(mg/L) (mg/L)
1 10,00 7,0 14,73 4,45 13 17,50 10,6 62,62 9,06
2 25,00 10,0 43,78 8,68 14 17,50 8,5 70,78 1,82
3 10,00 10,0 7,20 9,70 15 6,89 8,5 51,98 1,06
4 17,50 8,5 25,22 2,82 16 17,50 6,4 33,25 3,68
5 17,50 8,5 22,13 3,66 17 10,00 10,0 67,10 0,40
6 17,50 6,4 7,01 3,34 18 17,50 8,5 72,46 2,02
7 25,00 7,0 6,39 3,82 19 17,50 8,5 70,21 3,28
8 17,50 8,5 20,36 2,82 20 25,00 10,0 66,82 3,76
9 17,50 8,5 18,83 2,70 21 28,11 8,5 71,56 3,60
10 17,50 10,6 16,84 2,28 22 25,00 7,0 56,85 2,64
11 28,11 8,5 14,47 3,02 23 17,50 8,5 72,81 3,66
12 6,89 8,5 12,47 3,60 24 10,00 7,0 38,82 3,28

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Para a apatita, observou-se que a flotabilidade variou significativamente, com valores
que foram de 6,39% a 43,78%. O maior indice de flotabilidade foi obtido no ensaio nimero 2,
com uma concentracdo de coletor de 25mg/L e pH 10,0. J& 0 menor indice ocorreu no ensaio
namero 7, com 6,39% de flotabilidade, sob concentracdo de 25mg/L e pH 7,0.

No caso da dolomita, a flotabilidade apresentou valores mais elevados em comparagéo
a apatita, variando de 33,25% a 72,81%. O maior valor de flotabilidade foi registrado no ensaio
namero 23, com concentracdo de coletor de 17,50mg/L e pH 8,5. Contrariamente, 0 menor
valor foi observado no ensaio nimero 16, com 33,25%, em que a concentracéo do coletor foi
17,5mg/L e pH 6,4.

Utilizando os valores de flotabilidade obtidos, realizou-se um tratamento estatistico por
meio do software Minitab®, com nivel de confianga de 95%. Primeiramente foi realizado a
analise de variancia que mostram quais efeitos principais e interacdes séo significativas para a

apatita e para a dolomita.
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Na Tabela 11, referente a apatita, observou-se que o modelo geral explicou 83,50% da
variagdo nos dados, com um valor-P de 0,024, indicando que o modelo foi significativo. A
maior contribuicdo foi observada na interacdo entre a concentragdo do coletor e o pH, que
representou 43,34% da variacdo total, com um valor-P de 0,007, demonstrando uma interacao

significativa entre esses fatores.

Tabela 11 - Analise da variancia de apatita

Fonte GL Contribuicao (%) Valor-P
Modelo 5 83,50 0,024
Linear 2 30,94 0,042
Concentracéo coletor 1 10,37 0,1
pH 1 20,57 0,34
Quadrado 2 9,22 0,264
Concentracao coletor*Concentracdo coletor 1 2,40 0,265
pH*pH 1 6,83 0,166
Interacdo com 2 Fatores 1 43,34 0,007
Concentracao coletor*pH 1 43,34 0,007
Erro 6 16,50
Total 11 100

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Os efeitos lineares, compostos pela concentracdo do coletor e pH, contribuiram com
30,94% da variacdo, sendo o valor-P significativo em 0,042. No entanto, individualmente, a
concentracdo do coletor (10,37%) e o pH (20,57%) ndo foram estatisticamente significativos,
com valores-P de 0,1 e 0,34, respectivamente. Os termos quadraticos, que consideraram a
concentracédo do coletor ao quadrado e o pH ao quadrado, explicaram 9,22% da varia¢do, mas
ndo foram significativos.

A nao significancia dos efeitos principais pode indicar que a resposta da apatita aos
fatores estudados é complexa e pode depender mais das interagcdes entre os fatores do que de
seus efeitos diretos. Isso significa que, para otimizar a separacdo da apatita, pode ser necessario
ajustar ambos os fatores simultaneamente, em vez de focar em um Gnico fator.

Na Tabela 12, que analisou a dolomita, o0 modelo geral foi altamente significativo,
explicando 98,42% da variagcdo nos dados, com um valor-P de 0,000. A andlise dos efeitos
lineares mostrou que a concentracdo do coletor e o pH foram altamente significativos, com

contribuicdes de 12,92% e 39,89%, respectivamente, ambos com valor-P de 0,000.
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Tabela 12 - Andlise de variancia de dolomita

Fonte GL Contribuicao (%) Valor-P
Modelo 5 98,42 0,000
Linear 2 52,79 0,000
Concentragéo coletor 1 12,92 0,000
pH 1 39,89 0,000
Quadrado 2 41,43 0,000
Concentracao coletor*Concentracédo coletor 1 1,37 0,003
pH*pH 1 40,06 0,000
Interacdo com 2 Fatores 1 4,20 0,007
Concentracao coletor*pH 1 4,20 0,007
Erro 6 1,58
Total 11 100

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Os termos quadraticos também foram significativos, contribuindo com 41,43% da
variacdo, com destaque para o pH ao quadrado, que explicou 40,06% da variacdo e teve um
valor-P de 0,000. A interacdo entre a concentracdo do coletor e o pH, embora menor em
contribuicéo (4,20%), também foi significativa, com um valor-P de 0,007.

O efeito principal do pH foi especialmente notavel, contribuindo com quase 40% da
variacdo nos resultados. Isso sugere que o pH desempenhou um papel crucial na modificacédo
das condicdes de superficie da dolomita, influenciando diretamente sua interagdo com o coletor.
O efeito significativo da concentracdo do coletor também indica que a quantidade de reagente
presente no sistema teve um impacto direto na eficiéncia do processo de separacao da dolomita.

As Figuras 15e 17 ilustram os efeitos padronizados da concentracdo do coletor e

do pH na flotabilidade da apatita e da dolomita.
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Figura 15 - Gréafico normal dos efeitos padronizados para flotabilidade de apatita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

A anélise do efeito da interacdo entre a concentracdo do coletor e o pH (AB) mostrou
que essa interacdo foi a mais significativa para a flotabilidade da apatita, destacando-se por
estar acima e distante da linha de significancia. Isso indicou uma interacdo positiva entre 0s
fatores, sugerindo que a combinacdo desses parametros tem um impacto relevante na
flotabilidade. De forma semelhante, o efeito individual do pH (B) também se mostrou
significativo, evidenciando que o pH, por si s6, exerceu um efeito positivo na flotabilidade da
apatita. Dessa forma, ficou clara a relacdo direta entre o pH e a flotabilidade da apatita, onde,
dentro da faixa avaliada, quanto maior o pH do sistema, maior a flotabilidade. Em contraste, a
concentracdo do coletor, assim como as interagdes quadraticas da concentragdo do coletor (AA)
e do pH (BB), ndo apresentaram significancia.

Santos (2022) discute o potencial zeta da superficie da apatita, tanto na sua forma pura
quanto apos o condicionamento com o coletor obtido a partir da saponificacdo do 6leo de
pataud. De acordo com os resultados de ensaios de eletroforese (Figura 16), foi constatado que
o potencial de superficie da apatita apresenta ponto isoelétrico (PIE) inferior a 4, tanto na forma
pura quanto apos o condicionamento. Ou seja, em toda a faixa de pH avaliada, a superficie das
particulas minerais de apatita permaneceu negativa, reduzindo ainda mais esse valor
progressivamente com o aumento do pH. Tal comportamento indica uma maior adsor¢édo do

coletor na superficie mineral com o aumento do pH, refor¢ando a hidrofobicidade da mesma, o
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que favorece sua adeséo as bolhas e, consequentemente, sua coleta. Esse fendmeno explica a
relacdo direta entre o pH e a flotabilidade da apatita.

Figura 16 - Potencial zeta em funcdo do pH da apatita pura e

condicionada com coletor de 6leo de pataua
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Fonte: Santos (2022).

O efeito ndo significativo da concentracdo isoladamente pode ser atribuido a elevada
influéncia do pH sobre a carga de superficie das particulas, evidenciada pelos resultados dos
ensaios de eletroforese. Assim, essa caracteristica pode sobrepor e mascarar a influéncia da
concentracdo, que é menos expressiva em relacdo ao pH. Ou seja, uma hipotese seria que ja em
baixas concentrac@es de coletor, observa-se a formacdo do filme hidrofébico em condigdes
similares as de concentragdes maiores, limitadas pelas caracteristicas estruturais do coletor.
Mesmo assim, quando avaliada em conjunto com o pH (interacdo), a concentracdo apresenta

relacdo direta com a flotabilidade da apatita, potencializando o efeito do pH no sistema.
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Figura 17 - Gréfico normal dos efeitos padronizados para flotabilidade de dolomita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Ja para a dolomita, tanto a concentracdo do coletor (A) quanto o pH (B) mostraram
efeitos positivos na flotabilidade, como evidenciado pelos pontos A e B posicionados acima da
linha de significancia, sendo o pH o fator mais expressivo. As interacdes entre os fatores (AB)
e as interagdes quadraticas (AA e BB) foram significativas, porém com efeito negativo,
destacando-se a interacdo quadratica do pH (BB) como a mais expressiva.

Tal comportamento pode ser discutido a luz do potencial de superficie das particulas,
puras e apos condicionamento, conforme realizado para a apatita, conforme a Figura 18. Santos
(2022) discute que, acima do PIE, ap6s o condicionamento, observa-se uma relagdo inversa
entre 0 pH e o potencial de superficie das particulas, similar a apatita, mas com valores
absolutos inferiores. Portanto, a influéncia do pH se apresenta de forma similar ao discutido
para a apatita, mas com um efeito positivo também da concentracdo, que favorece a

hidrofobizacao da particula com o seu aumento, embora de forma menos expressiva que o pH.
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Figura 18 - Potencial zeta em funcdo do pH da dolomita pura e
condicionada com coletor de 6leo de pataué
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Fonte: Santos (2022).

Ao avaliar a interacdo das variaveis (pH e concentracdo de coletor), observa-se um efeito
negativo sobre a flotabilidade da dolomita, mesmo que com menor significancia. Esse
fendmeno pode ser discutido a luz da reacdo de especiacao do coletor empregado, uma vez que
ela é dependente do pH do meio. Além disso, a concentracdo do coletor, isoladamente, €
significativa para o sistema. Ou seja, quanto maior o pH do sistema, maior a formacéo de
compostos sem a funcdo de hidrofobizacdo, devido a protonacdo do carboxilato formado.
Assim, com o aumento do pH, a fase ativa do coletor tende a diminuir no sistema, prejudicando
a hidrofobizacéo das particulas de dolomita, sua adesao as bolhas e sua efetiva coleta no flotado.

As Figuras 19 e 20 ilustraram a magnitude da contribuicdo de cada fator para a
flotabilidade dos minerais apatita e dolomita. Quanto mais afastada do limite de significancia,
maior foi a influéncia da variavel sobre a flotabilidade.
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Figura 19 - Gréfico de pareto dos efeitos padronizados para a apatita

Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(a resposta é Flotabilidade (%); o = 0,05)

Termo 2,447
T

Fator Nome
A Concentragdo coletor

AB B pH

BB

1 2 3 4
Efeitos Padronizados

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

No caso da apatita, a interacdo entre a concentragéo do coletor e o pH (AB) revelou-se
significativa, assim como o efeito individual do pH (B), corroborando com a anélise dos efeitos

padronizados.

Figura 20 - Gréfico de pareto dos efeitos padronizados para a dolomita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024).
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Para a dolomita, todos os fatores mostraram-se significativos, com a interagcdo
quadrética do pH (BB) e o0 pH (B) apresentando as maiores expressividades, seguidos pela
concentracdo do coletor (A), como constatado pela analise dos efeitos padronizados.

Os gréaficos apresentados nas Figuras 21 e 22 mostram o contorno da flotabilidade em
funcéo do pH e da concentragéo do coletor. Observou-se que a maior regido de flotabilidade da
apatita ocorreu em pHs alcalinos e em altas concentragfes de coletor. Em contraste, para a
dolomita, a maior regido de flotabilidade foi identificada em concentracGes de coletor variando

entre 15 a 25mg/L e em pHs entre 8 a 10.

Figura 21 - Regides de flotabilidade de apatita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024)

Figura 22 - Regides de flotabilidade de dolomita

Grafico de Contorno de Flotabilidad versus pH; Concentragao coletor
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024)
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A otimizacdo dos resultados de flotabilidade para os minerais apatita e dolomita foi
conduzida com o objetivo de maximizar a seletividade do processo de separacéo. Dois cenarios
distintos foram analisados. O primeiro visando maximizar a flotabilidade da apatita enquanto
minimizava a flotabilidade da dolomita, e 0 segundo com o objetivo oposto, maximizando a
flotabilidade da dolomita e minimizando a flotabilidade da apatita.

No primeiro cendrio, ilustrado na Figura 23, o resultado da otimizacdo proporcionou
uma flotabilidade méxima de 44,7764% para a apatita, com 28,106mg/L de concentracdo de
coletor e em pH 10,6213. Entretanto, a flotabilidade minima alcancada para a dolomita foi de
53,6641%. A andlise desses resultados revelou que, apesar dos esfor¢os para aumentar a
seletividade, a flotabilidade da dolomita permaneceu relativamente alta. Isso sugere que, sob as
condicdes Otimas estabelecidas, a diferenca entre a capacidade de flotacdo da apatita e da

dolomita n&o foi suficiente para garantir uma separagao eficaz dos minerais.

Figura 23 - Maximizacdo da flotabilidade da apatita e minimizacdo da

flotabilidade da dolomita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024)

No segundo cenério, ilustrado na Figura 24, a otimizacdo foi direcionada para

maximizar a flotabilidade da dolomita, ao mesmo tempo em que se buscava minimizar a
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flotabilidade da apatita. Nesse contexto, a flotabilidade maxima da dolomita atingiu 65,3850%,
enquanto a flotabilidade minima da apatita foi reduzida para 6,3909%, quando em 9,928mg/L

de concentragdo de coletor e em pH 9,897.

Figura 24 - Maximizacdo da flotabilidade da dolomita e minimizacao da
flotabilidade da apatita
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024)

Esses resultados indicaram uma separacdo mais eficiente entre os dois minerais em
comparagao ao primeiro cenario. A apatita apresentou uma flotabilidade substancialmente mais
baixa, enquanto a dolomita atingiu uma flotabilidade elevada, favorecendo a separacao seletiva
dos minerais. Esse cenario sugere, juntamente com a avaliacdo dos valores de flotabilidade
alcancados, que as condigdes estabelecidas tém potencial para a separacao seletiva dos minerais
no processo de flotagdo reversa de apatita.

Como vantagens deste cenario de seletividade, podem ser destacadas a baixa
concentracdo empregada e o pH identificado, que se mostra proximo ao pH das polpas
condicionadas industrialmente. Isso representa uma economia significativa, ja& que demanda
menor quantidade de reagentes para o ajuste de pH do sistema, um fator crucial no ambiente

industrial.
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No estudo realizado por Lopes (2013), o reagente coletor Hidrocol, derivado de dleo de
soja parcialmente hidrogenado e amplamente utilizado na industria, foi testado na flotacdo dos
minerais apatita, dolomita e calcita em concentracdes de 10 e 20mg/L e pH variando de 4 a 10.
Todos os minerais apresentaram alta flotabilidade, conforme ilustrado na Figura 25. Apenas a

apatita demonstrou sensibilidade ao pH da solucdo, exibindo baixa flotabilidade em pH 4.

Figura 25 - Flotabilidade em funcéo do pH para apatita, calcita e dolomita usando 10 e 20mg/L

de Hidrocol

100

100 10mg/L
a0
80

20mg/L

80

70
70

60
60

50 —8—apatita 50 —@—apatita

40
30 —&—dolomita 30 —&—dolomita

——calcita 40 —l—calcita

Flotabilidade (%)
Flotabilidade, %

20 20
10 10

Fonte: Lopes (2013).

Apesar de a flotabilidade da apatita obtida na presente pesquisa com o coletor de 6leo
de pataud ndo ter sido tdo expressiva quanto a do Hidrocol, a flotabilidade da dolomita foi
significativa. Além disso, observou-se uma consideréavel janela de seletividade ao utilizar o 6leo
de pataud, o que representa uma vantagem em relacdo ao Hidrocol, cuja seletividade foi
observada de forma expressiva apenas em pH 4.
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5 CONCLUSAO

Os resultados obtidos nos ensaios de microflotacdo demonstraram a complexidade
envolvida na separacdo seletiva dos minerais apatita e dolomita. A analise dos dados indicou
que a flotabilidade da apatita foi fortemente influenciada pela interacdo entre a concentracao do
coletor e o0 pH, embora os efeitos principais individuais de ambos os fatores ndo tenham sido
significativos. No caso da apatita, a maior flotabilidade obtida foi de 43,78%, com uma
concentracdo de coletor de 25mg/L e pH 10,0. O menor valor apresentou 6,39% de
flotabilidade, sob as mesmas condic¢des de concentracdo de coletor, mas com pH 7,0. O que
esta de acordo com a literatura, sugerindo que a hidrofobizacao da apatita é favorecida em pH
alcalino devido a maior adsor¢do do coletor na superficie do mineral.

Em contrapartida, a dolomita mostrou-se mais responsiva as variaveis estudadas, com
flotabilidade elevada em quase todas as condicdes testadas, especialmente em pHs
intermediarios e com concentrages moderadas de coletor. O maior indice de 72,81% foi
observado com uma concentragdo de coletor de 17,5mg/L e pH 8,5, enquanto o menor indice,
de 33,25%, ocorreu com a mesma concentracdo de coletor, mas pH 6,4. A andlise estatistica
revelou que o pH teve maior influéncia na hidrofobizacdo das particulas, mas a concentracao
do coletor também teve um efeito positivo, embora menos expressivo. No entanto, a interacao
entre pH e concentragdo do coletor resultou em uma reducdo na flotabilidade da dolomita,
devido a especiacdo do coletor e a diminuicdo da fase ativa do mesmo em pH elevado,
prejudicando a hidrofobizacédo, sua adesdo as bolhas e sua efetiva coleta no flotado.

A otimizagdo dos resultados de flotabilidade indicou dois cenérios principais. No
primeiro, visando maximizar a flotabilidade da apatita e minimizar a da dolomita, obteve-se
uma flotabilidade maxima de 44,7764% para a apatita com 28,106mg/L de concentracdo de
coletor e pH 10,6213, enquanto a flotabilidade minima da dolomita foi de 53,6641%. No
segundo cenario, focado na maximizacéo da flotabilidade da dolomita e minimizacao da apatita,
alcancou-se uma flotabilidade maxima de 65,3850% para a dolomita, com 9,928mg/L de
concentracédo de coletor e pH 9,897, enquanto a apatita apresentou uma flotabilidade minima
de 6,3909%. Este cenéario sugere que as condi¢des identificadas sdo promissoras para processos
de flotacdo reversa de apatita, destacando-se as vantagens industriais relacionadas a economia

de reagentes, como a baixa concentracao de coletor e no ajuste do pH do sistema.
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APENDICE A — Ensaios de arraste

Tabela 13 - Ensaios de arraste da amostra de apatita
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- Massa Massa Massa Perda o .
Teste Flotabilidade = ALM Elotado Flotado Afundado Flotado + de Média Desvlo cv
(%) 9) © (%) © Afundado Massa (%) Padréo

9 ’ @ (%)
Arraste_A 01 2,0570 0,5000  0,0101 2,0570 0,4809 0,4910 1,8000
Arraste_A 02 1,8940 0,5000  0,0094 1,8940 0,4869 0,4963 0,7400

Arraste_A_03 1,9894 0,5000 0,0098 1,9894 0,4828 0,4926 14800 11,9894 0,071785 4%
Arraste_A_04 1,9768 0,5000 0,0097 1,9768 0,481 0,4907 1,8600
Arraste A 05 2,0741 0,5000  0,0103 2,0741 0,4863 0,4966 0,6800

Tabela 14 - Ensaios de arraste da amostra de dolomita
M M Massa Peijrda
. assa assa e :
Teste Flotabilidade  ALM Flotado % Afundado Flotado + Massa Média Desvlo cv
(%) (9) Flotado Afundado . Padréo
© © o (ensaio)
(%)

Arraste_ D 01 2,7897 0,5000  0,0137 2,7897 0,4774 0,4911 1,7800
Arraste_D_02 2,7597 0,5000  0,0136 2,7597 0,4792 0,4928 1,4400

Arraste_D_03 2,7722 0,5000  0,0137 2,7722 0,4805 0,4942 1,1600  2,7597 0,079785 3%
Arraste_D_04 2,5921 0,5000  0,0128 2,5921 0,481 0,4938 1,2400
Arraste D 05 2,7108 0,5000  0,0135 2,7108 0,4845 0,4980 0,4000
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