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I. RESUMD
0 minério de fosfato, objeto deste estudo, provém de
Jacupiranga, Estado de S%o Paulo, e & explorado pela Serrana 5.

A. de Mineragcdao. Basicamente, este material é formado por apatita
e ganga essencialmente carbonédtica, principalmente calcita, con-
tendo ainda micas, 6xidos de ferro e olivina. Fftravés do estudo
de um processo de dupla flotac3c, procurou-se obter subsidios
para a produgdo de concentrado de apatita de teores elevados,
superiores a 36% P205 contidos e um outro produto essencialmente
calcitico, com gquantidades minimas de apatita.

0 processo pesguisado procurava flotar, numa primeira etapa,
os fosfatos em condigbes enérgicas, visando obter alta recupera-
¢da, porém, baixos teores de P205. Em seguida, este concentrado
de fosfato seria submetido a uma segunda etapa de flotagho, esta
reversa, visando deprimir a apatita e flotar o5 carbonatos.

A obtencdoc de concentrados apatiticos de alto teor seria de
grande importincia, pois implicaria em sensiveis redu¢des de
custos nas etapas posteriores de fabricagloc de fertilizantes.
Rlém disso, o material catcitico, proveniente da primeira etapa
de flotagto, apresentaria baixos teores de P205, o gue &€ muito
interessante visto que este concentrado & utilizado na fabricagdo
do cimento e o fésforo & elemento deletério.

Os estudos foram realizados em célula de flotaglio de bancada,
em regime descontinuo, g cansistiram na busca de reagentes ade-
quados a depressdo seletiva dos fosfatos na etapa de flotagdo
reversa.

No estudo, foram produzidos concentrados de apatita de teores
insuficientes e enriquecimento aquém do desejada.

Os ensaios realizados, sob diversas condig8es, demonstraram
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que a dupla flotagdo, conforme proposto, ndo se afigura como

alternativa para o beneficiamento do minério de Jacupiranga.

ABSTRRLT

The phosphate ore studied in this research program comes from
Jacupiranga, S30 Paulo state, and is mined by Serrana 5. #. de
Mineragdo. it is basically composed of apatite and carbanatic
gangue, mainly calcitic, containing also amounts of micas, iren
axides and olivine. By means of a two stage flotation operation
1t was tryed to obtain an apatite concentrate cantaining over 35%
of PZ205 and another oroduct, mainly calcitic. U{onsequently this
whole process would lead to calcitic concentrates with minimum
amounts of apatite.

In the first step, flotation was carried out under wvigorous
conditioens, aiming a high recovery with low P205 grades. In the
second step the previous concentrate would be submitted to a

reverse flotation process in order to depress the apatite and

flecat the carbonates.
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High qrade apatite concentrates are 1mportant to reduce
further costs in the latter phases ot fertilizer production. Ht
the same time the calcitic matertal obtained during the first
step flotation would contain Low amounts of F205, a desirable
condition since this materiat is wused for Portland cement
production, phosphorous being a deleterious element.

Several studies where conducted using batch flotation 1in a
search for adequate reagents to selectively depress the
phesphates during reverse flotation,

The obtained apatite concentrates did not reach the required
grade nor adequate recovery, and tests realized under several
conditions allow to conclusions that the two stage flotation
process as proposed is not a feasible alternative to the process

in use with the Jacupiranga ore,
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2. DBJETIVO

B obietivo da pesquisa foi estudar a viabilidade técnica de
aumentar o teor de f6sfare no concentrada apatitico obtida com o
minério de Jacupiranga, mediante dupla flotac%o. Para atingir
este objetivo, foi adotada a seguinte hipbétese de trabalho e
modelo conceitual: numa primeira etapa seria flotada a apatita e
deprimida a ganga carbanédtica; em seguida, o flotade passaria a
uma segunda etapa de flotag3o, esta reversa, deprimindao-se a
apatita e flotando o restante da ganga carbonética,

Visava-se, ainda, obter uma fragfo calcitica na primeira etapa
de flotagdo com teor minimo de fésforo, adequada & produgiic de

cimento Portland.
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3. INTRODUCAD

R Serrana S. A. de Mineragfo Lavra desde a década de 40 jazida
de carbonatite cantendo apatita, nao depdsito denominado Morro da
Mina, em Jacusoiranga.

0 depbésito, além de apatita, possul calcita, dolomita, magne-
tita, flogopita entre outros minerais. Devido & intrus3o alcali-
na ter ocorrido em etapas, o depbésito & relativamente complexo,
apresantando zonas com diferentes concentra¢des de dolomita.
Nas regi®aes onde ocorre maior acdmulo de dotomita, o minério ¢&
chamado de dolomitico, sendo o minéria com baixo teor de magnésia
chamado de calcitico.

0 minério tratado entre 1943 a 1969 era de natureza residual,
apresentando eltevado teor de P205, resultante de processeo de
lixiviagde dos carbonatos do protominério e da nec~-formag8o de
apatita. Esse minério podia ser facilmente concentrado através de
desagregac¢¥o, lavagem e separagho magnética.

Com o dasenvolvimento do empreendimento e esgotamento da re-
serva de minério residual, restrito & porg¥eo superficial da
iazida, faram realizadas pesquisas aue demonstraram a possibili-

dade de aobroveitamento do minério primério subjacente que conti-

nha teores ac redor de 5% P20S. 0 teor da resaerva encontra-se,
no entanto. muito sbaixo dos teores dos depdsitas axplorados em
minera¢les na Florida e no Marrocas, por exemplo, em cujos depd-

sitos os teores superam 20% P20S. HfAssim, além das dificuldades
de produzir concentrados com pre¢gas competitivos com os importa-
dos, somavam-se desafios de ordem tecnolégica, pois ndo se conhe-
cia até entldo pbrocesso de concentragiio de apatita a partir de mi-
nérios de baixo teor com ganga essencialmente carbonédtica.

A pesquisa tecnolégica efetuada pela equipe técnica da
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Serrana na décadas de 60. orientada pelo saudoso Professor Paulo
Abib Bnderv, permitiu o desenvolvimento de processo pioneiro para
o anroveitamente desse minério de fosfato, através de tecnologia
desenvolvida por técnicos hbrasileiros. 0 sucesso dessa pesguisa
viabilizou a aproveitamento das reservas de Jacupiranga e de
outros depésites similares, tornando o Brasil praticamente inde-
pendente das importac¥es deste importante insumo mineral.

Essa tradicd3o na drea de desenvolvimento tecnoldgico tornou-se
um marco na histéria da Serrana e da minerag¥o brasileira. Os
estudes agqui descritos situam-se neste mesmo espirito de pionei-
rismao e de constante busca de novos aprimoramentos tecnolégicos.

As operagcBes de beneficiamento do minéric de Jacupiranga levam
& obtencldio de dois produtos: um concentrado de apatita para a
producto de fertilizantes e outro de carbonatos, que na realidade
€ rejeito do primeiro, wutilizado na fabricag%o de cimento.

Os estudos de duola flotaclo aqui descriteos, desenvolvidos com

0 minério de Jacuoiranga, visavam produzir um concentrado apati-
tico de alto tear. Isto seria extremamente vantajoso pois permi-
tiria:

a)} a obtencdo de concentrados apatiticos de alte teor
contendo opeauena ouantidade de carbonato, o que reduziris os
custos na produclio dos fertilizantes e

b)Y o concentrado carbondtico conteria pequena quanti-
dade de fdésforo, o que permitiria maximizar o seu aproveitamento
nta nroducdo de cimento.

0 concentrado acatitico. na fabricac3o dos fertilizantes,
passa opor wuma etapa de solubilizac83o0 com 4acide sulfidrico. A
presenga de carbonates é indesejdvel porque aumenta o consumo de
écido. devido a sua reatividade. Além disso, quando esses carbo-

natos sdo magnesianos (dolomita), eles causam dificuldades adi-
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cionais nas operac¥es subseguentes de separac8o do &cido fosfo-
rico produzido.

il obteng¥o de concentrados de apatita com tecores mais elevados
seria vantajosa., visto cue guase todo o enxofre, matéria-prima
bdsica para a oroduclo de 4cido sulflrico que é usado no processo
de fabricac¥o dos fertilizantes fosfatados, & importado e de alto
custo.

Portanto. a estratégia final desta pesquisa era buscar redu-
c¥0 dos custos alobais de producfio de fertilizantes e de cimenta,
embora com possi{vel aumento nos custos da flotaglo com a inclusto
de novos estédgios. Com a imolantac8o desse novo processo, haveria
também maior disponibilidade de concentrado carbonédtico para a
fabricacdoe de cimento.

Desenvolveram-se uma série de trabalhos para tentar definir
uma rota tecnotodgica para essa dupla flotag¥a. Inicialmente, foi
feito um extenso levantamento bibliografica. Em seguida, foi
oreparadoe e caracterizado material para execu¢lo dos ensaios de
Laboratério. Os ensaios de flotac%o, propriamente ditos, foram
executados em célula de flotaglio de bancada, testando-se wuma
série de reagentes e condicBes para a flotaglo.

Os resultados obtidos nas diversas baterias de ensaios ndo
mostraram tendéncia de enriguecimento, embora com recuperagles
metaldrgicas elevadas.

Ds estudos realizados visando a defini¢¥%o de processo de dupla
flotac¥o n¥o permitiram definir uma rota técnico-econdmica como
alternativa para o beneficiamento do minério fosfatico de Jacupi-
ranqa. Em comparaclo com resultsdos obtidos por outros autores,
pode-se ver que a rota de beneficiamento por flotaglo direta
apresenta-se, provavelmente, como a melhor opg¢8o para o tratamen-

to deste minério.
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4. REVISAO BIBLIOGRAFICRHR

A historia moderna de dproveitamento dos minerais de fosfato
no Brasil inicia-se com a tecnologia desenvolvida pelo professor
Paulo Abib Andervy et al. (1) para a aprovejtamento da resarva de
fosfatos de Jdacupiranga.

Tais descobertas foram sequidas por varias outras, de canside-
rével porte e que hoje representam uma feliz express¥o da enge-
nharia nacional am busca de solucdes préprias para a resaluclo
dos oroblemas tecnolégicos dos depésitos minerais do Brasil.

Embora o beneficiamento da apatita por flotacdio seja a solucglo
consaqrada em todo o mundo e venha sendo praticada em diversaos
paises ha décadas, o aproveitamento dos fosfatos por essa técnica
abresenta muitas peculiaridades orbprias, que variam para cada
depb6sito (2). Basicamente, o sucesso do método depende das carac-
teristicas fisico-guimicas dos minerais de fosfato e, especial-
mente, da composi¢80 mineralé6gica da ganga. b processa de recupe-
raco da apatita por flotac¥o &€ desenvolvido de acordo com isto
e. sendo assim, n¥0 existe uma rota de beneficiamento geral pré-
determinada.

0 obietivo do trabalho foi desenvolver um processo de dupla
ftotacdo. sendo a segunds reversa, buscando-se uma rota na qual
Dartia-se de um orimeiro concentrado obtido por flotagdo direta,
ja desenvaolvida. Para tantse, fai efetuada revis#io bibliografica
restrita apenas aos aspectos e técnicas de beneficiamento de
fosfatos por flotacio reversa.

Embora de apnlicac%o industrial ginda restrita, a flotagHo
reversa para os fosfatas vem sendo estudada hia algum tempo.
Basicamente. o desenvolvimento de rota de beneficiamento de fos-

fatos com aanga carbondtica por flotacio reversa, reside na
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busca de reaqentes e na definic¥o das condicSes adequadas &
eficiente denress¥o dos fosfatos, {4 gue a flotac¥%o dos carbona-
tos se realiza. em nrande parte dos casocs, com o uso de coleto-
res aniOnicos. do tino &cidos graxas, associados ou n¥o a espu-
mantes (10),.

Dentre os reagentes pesquisados para a depress¥o dos fosfatos,
destacam-se os 4cidos fosférico e fluoridrico, os polifaosfatos,
os tartaratos associados a sulfatos, os policarbaxilatos e os
amidos. Destaca-se, ainda, o 4cido ortofosférico, que produz, sob
determinadas condic®es, resultados satisfatérios para minérios de
diversas proced&ncias (4,5 e §).

Johnston e teja (5) estudaram o efeito dos dcides fosfbérico e
sulfidrico na depressio de espécies puras de apatita e dolomita,
procurando elucidar os mecanismos envelvidos. Utilizando espec-
trofotometria de infravermelho para a identificaclio dos reagen-
tes adsorvidos, concluiram ague, na presenga do dcido sulfdrico
em pH entre 5.5 e 6.5, as intensidades de adsorc¥o do cotetor na
apatita mostram-se superiores 2cuelas observadas quando & usado
dcido fosférico. Hoarentemente, o ion ortofosfato inibe a adsor-
tdo0 do coletor na apatita, conforme figqura 4.1. Esses autores
sugerem aque 3 acl3o depressora do ion ortofosfato sobre a apatita
deve-se & formacdo de uma camada hidrofilica fosfato-dgua em
torno das oarticulas de apatita, através de pontes de hidrogénio.
0 desprendimento de (02 da superficie da calcita e da dolomita,
em meio dcido, perturba esta camada destes minerais, permitindo

a adsorcdo do coletor e consequénte flotacio.

No Processe Kara Tau, descrito por Ratobviskava (7)), utiliza-
se dcido araxo como coletor dos carbonatos. sendo a flotag¥o
conduzida em pH entre 4,8 @ 5,0 obtido com &cido fosférico.

Sequndo o autor, ocorre dissolug¥o acentuada dos minerais
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fosfaticos em meio dcido, com transferncia praferencial de céa-
tions Ca++ para a polpa, diminuindo o nimero.de centros ativos
na superficie da apatita e provocando reduc¥o na adsorglo do
coletor. Da mesma maneira, a dissolug¥o dos carbonatos & acompa-
nhada pela passagem preferencial de 8nions CD-- para a polpa. O
némero de centros ativos na superficie & aumentado, o mesmo
ocerranda com adsorciao do coletor. B ocorr8ncia dastes dois
efeitos simultineos permite a flotac¥%o seletiva da calcita. B
cinética de dissolugdo e o estabelecimento do equilibrio iGnico
do sistema indicam ser o 4cido fasférico o mais adequado para
promaover o ambiente dcido necessario.

Mitzmager et at. (8) concluiram que o uso do fosfato monossé6-
dico (NaH2P04) na flotag¥o de um minério fosfatico de Iscael,
aumenta significativamente 3 seletividade na ftotaglio da calcita
com 4cidos graxos, favorecendo tanto a depress¥o da apatita,
auanto a3 ativacdo da calcita. R depressBo dos minerais de fésfo-
ro com o uso de sais de fosfato soldveis & atribufda principal-
mente a dois efeitos paralelos: o primeirc seria a adsorgdo de
fosfato dicédlcico (CaHPO4) molecular, precipitado da soluglo,
sobre a superficie dos minerais de fésforo; esse recobrimento, de
naturezs hidrofitica, é o responsével pela depressfio. 0 segundo
seria o atague da superficie da calcita pelo ambiente dcido e o
conseauente desorendimento de CO02 impedindo a depress3o, conforme

a reacio:

NaH2PD4 + (Ca++  —-=----- ) CaHPO4 + Na+ + H+
0 Bureau of Mines (USA) desenvolveu processo de separacgio de
dolomita dos fosfatos da Flérida, através de flotac¥%o reversa.

Basicamente, o processo consiste numa atri¢¥o em "scrubber”, moa-
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gem em wmalha 60 (0,21 mm), ou mais finoe, e deslamagem em malha
400 (0,037 mm). Procura-se flotar a dolomita usando-se sabBes de
dcidas graxos como coletor, 6leo de pinho como espumante e 4&cido
ftuorsilissico como depressaor dos fasfatas. O processa foi testa-
do em planta piloto de 30 Kg/h (9 e 10).

R. Houat et al. (11) estudaram o uso de aminas anféteras, cuja
principal caracteristica &€ a de apresentar comportamento de &4cido
ou de base, dependendoc do pH da patpa. Assim, se o pH for &cido,
o0 coletor terd comportamento catiOnico e, se bésico, anibnico. O
controle da espuma é feito com 6leoc combustivel e silicate de
s6dio. A rota orincipal estudada consistiu na flotac#o reversa
da3 apatita. ocrocurando-se deprimir os fosfatos e flotar os mine-
rais carbondticos e a silica, inicialmente am pH natural da polpa
(bédsico) e depois em pH ao redor de 5. Além disso, foram testadas
algumas rotas alternativas: ap6s a flotacBo do carbonato fino, o
fasfato era flotado diretamente, eliminando-se a silica e os
carbonatos grosses, que permaneciam no deprimido. Outra variante
foi flotar diretamente os fosfatos e carbonatos e, 8em seguida,
submeter este pré-concentrado a uma etapsa reversa, deprimindo os
fosfatos.

Foram testadas diversas condigdes e procurou-se comparar o0s
resultados obtides <com o uso de 4cidos graxos com os coletores
anféteros. 0Os minérics ensaiados com esses reagentes procediam
de: Kalaa Djerda e Sra E1l Ouertane (Tunisial); S5idi BDaoui

(Marrocos); Abu Tartur (Egito); Hardee County (USR).

0 minério de Kalaa Djerda contém calcita e doleomita, com uma
qrande fracdo araitosa e aguartzo formando a aganga. 0 fosfato
apresenta qranulometria de aproximadamente 125 um. Para os ensa-

1os, esse material foi cominuido e submetido a atrigio.

0 minério de Sidi Daoui é de altao teor (33 a 34% P205). Apre-
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senta-se inconsolidade, n¥o necessitando de cominuigdo. Possui
oreponderante frac%o arqilosa aue exige uma atricdo prévia. Uma
fase de calcita bem cristalizada e fosfatos. Os minerais mostram-
se Liberados.

0 depb6sito de Abu Tartur possui dolomita romboédrica neoforma-
da. RAoresenta fosfatos com pirita como endoganga. Apenas a fracghlo
menar que mathas 150 (0,105 mm) necessita de beneficiamento, j4&
gue a silica e a dolomita se concentram nessa frac%o. Para elimi-
nar a argila, aue apbarece em quantidade, & necessdrio uma atricglo
prévia,.

0 minério de Sra ELl Quertane apresenta baixos teores, da ordem
de 12% P205. A aanga & constituida de silica Llivre, argilas,
carbonatos (calcitz e dolomita) dque se concentram em fragles
granulométricas distintas: maior que malha 106G (0,15 mm) e menor
que malha 250 (0,50 mm).

Hardee Countv apresenta naragénese cléssica com contaminag®es
de minerais magnesianos. FfAtravés de destamagem e atricl8o, elimi-
na-se agrande parte desses contaminantes. R flotaclo foi testada
para as fragbes entre 0,1 e 0,6 mm.

Os coletores anféteros usados nos ensaios desenvolvidos por
Houot, recebem o nome comercial de Cataflot e s¥o produzidos pela
Ceca 5. A.. Estes coletores possuem os dcidos alquil amino pro-
pidnica, ataquil propiteno diamino propi8nico, alquil dipropileno
triamino obropibnico e o alauil dipropileno triamino dipropi®nice
antre outros,

Os resultados obtidos com o minério de Kalaa Djerda demonstra-

ram que os concentrados obtidos com o uso de dcidos graxos como
coletaor ndo apresentaram teores superiores a 30% P205. J&4 com o
usa do Cataflot os teores foram mais elevados. Segundo & auter

supra citado, & wvaridvel mais importante na obtenglio desses
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resultados deve-se a melhor performance do coletar anfétero no
processo. A concentracdo do fosfato ocorreu com maior faciiida-
de nos minérios inconsolidados do que em rocha fresca. A flotaglo
com aminas anféteras nlo foi adequada ao tipo de minérie que
contém predominantemente calcita bem cristalizada . Pocrtanto, na
separaclo calcita e apatita, as reaqentes anfdoteros somente mos-
traram-se mais eficientes do que os &cidos graxos quando os miné-
rios ndo apresentam calcita hem cristalizada.

Os resultados obtidos com o minério de Rbu Tartur demonstraram
aue. tanto com o uso de dcidos graxos, guanto com aminas anfé-
teras, a flotac#o anresentou seletividade, observando-se melho-
res resultados nos testes realizados com as aminas.

Os dois métodos que apresentaram os melhores resultados para o
minério de Sea EL Ouertane foram baseados na flotag¥%o direta dos
fosfatos. RAs caracteristicas anfédteras do coletor n¥o foram apro-
veitadas.

Os ensaios realizados com o material de Sidi Daoui também
demonstraram que & mais facil concentrar minério com maior pro-
porcdo de fosfato inconsolidado. Nesse caso, ficoeu igualmente
damenstrado que o reagente no & adequado a minérios que conte-
nham calcita bem cristatizada, como j4 havia sido raeferido ante-
riormente.

Em resumo, a flotac3o de minérics de fosfato com cotetores
anfbéteros apresentou resultados positives, especialmente com
minérios ricos e inconsolidados. 0 processo & bastante sensivel a
moagem e a daeslamagem. Também a granulometria e as faixas onde
se acumulam as espécies minerais presentes s¥o fundamentais. A
silica, oor exemplo, samente é eliminada por esse processo quando
se concentra nas frag8es finas. No entanto, se estiver contida

nas fragdes grosseiras, seréd necessario um estédgio de pré-concen-
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tracio, fazendo-se uma flotagc#o direta dos fosfatos para eliminé-
la.

A seletividade natural do cotetor anfbétero Cataflot foi, se-
gqundo o autor, suficiente para a flaotacloc seletiva, dispensando o
uso de depressores, exceto controladores de pH e antiespumantes.
Em geral, foi usado apenas um coletor.

Bibawy et al. (4) estudaram a3 flotag#o de fosfataos contendo
dolomita da jazida de Abu-Shegiltla (Mar Vermelho), pertencente i
"Red Sea Phosphate Company", no Eqgito. A mineralogia bésica desse
denésito & formada por francolita granulada ou em pedagos, além
de carbonatos (calciticos e dolomiticos), colefana e quartzo.

Nas tentativas de flotac%o0o reversa dos fosfatos de HAbu
Shegilla, o usa do 4cido ortofosférico como depressor mastrou-se
inadequado. Observou-se que, com dosagens de acido variando entre
0 a5 Ka/t de minério, n8a foi bpossivel deprimir satisfatoriamen-
te os fosfatos. Com cerca de 2 Kg/t foi obtido a melhor relaglo
recuperag¢do/tear, porém ainda insuficiente. Na flotag8o anilnica
estudada anteriormente, ficou demonstrade gque o uso de uma mis-
tura de sulfato de aluminio e tartarato de potdssioc provocava uma
depressdo dos fosfatos. Foram testadas védrias misturas desses
componentes, em diferentes propor¢Bes. Prepararam-se misturas de
sulfato e tartaratoc na proporglo de 1:2 e, adicionando-se desta
cerca de 0,3 Kg/t de minério, obteve-sa o menor teor de magnéstio
no concentrado de fosfato e a médxima efici@ncia na flotagdo.
Hdic%aes maiores imolicaram na depressfo dos carbonatos, tornandao
os teores de fosfato, no concentrado fosfético, mais baixos.

0 oH tem papel fundamental no brocesso e os melhores resutta-
dos foram obtidos com valores entre 7,5 e 8,0. Valores abaixo
destes tornaram a flotac¥o dos carbonatos insuficiente e acima

os fosfatas comecam também a3 flotar. D coletor utilizado nesses
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eansaios foi oleato de sd6dic. Os resultados de diferentes dosa-
gens mostraram aque adi¢des de coletor da ordem de 0,6 Kg/it de
minério apresentavam os melhores resultados. Com acréscimos
maiores ocorria uma gueda na recupera¢io de fosfato com perda
sensivel de seletividade.

Lawver et al. (12) fizeram um estudo visanda reduzir o teor de
magnésio em concentrados de fosfato da Flérida. Genericamente,
todos os fosfatos sedimentares da Fléorida, denominados fosfori-
tas, sdo constituidos por minerais de fésfora, argila e carbona-
tos (orincioatmente dolomita substituindo a apatita).

Essa inddstria vem produzindo concentrados de alta qualidade
com teores maximos 0,5% MgD. As imensas reservas presentes permi-
tiriam continuar suprindo aproximadamente um tergo das necessida-
des mundiais, por centenas de anos, nos atuais niveis de produ-
cda. No entanto, nem toda reserva contém baixas teores de magneé-
sie, e obtar tais concentrados com teores inferiores a 1% Mgl
exigird desenvolvimento de novas técnicas de beneficiamento. Como
estes concentrados s3oc usados principalmente para a fabricaglo
de 4dcido fosférico, hé interesse de reduzir ao méximo a quanti-
dade de carbonatos presentes, visande diminuir o consumo de é&cido
sulfdrico. HAtém disso. a presencas de magnésio aumenta a viscosi-
dade do poroduto, o que dificulta sobremaneira as opera¢des subse-
quentes necessdrias 3 separaciio do &cide fosférico produzido, do
qaesso qerado como sub-produto nesta fabricag¥o.

No beneficiamento, o minério é classificado em fracgles granu-
lométricas, onde as maiores que malha 16 (1 mm), recebem apenas
uma "lavagem® para retirada dos finos e constituem produto finat.

Hs frac%es menores s¥o destamadas na matha 150 (0,1 mm) e
seguem para outras etapas de heneficiamento, que &€ feito por

flotacdo. Esta etapa consiste basicamente na elimina¢®o da sili-
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ca. No minéria onde é etevada a quantidade de dolomita, presente
em maior quantidade em determinadas regifes da jazida, torna-se
necessérino exacutar posteriormente uma separaglio adicional.

Nos Estadoes Unidos, a separagfo da silica dos concentrados
fosfaticos. por flotac3o catiOnica reversa, vem sendo feita, com
sucesso, desde a década de 40. Esse processo se aplica com efici-
€ncia para particulas menores que a malha 28 (0,59 mm).

Para a determinag¥o dos reagentes mais adequados para a flota-
tdo. foram selecionados diversos tipos como os 4cidos graxos =
seus sables de s6dio, alguil sulfonatos de sbédio entre outros.
Para isso, separaram-se algqumas amostras de dolomita e de franco-
lita que foram moidas abaixo das malhas 35, 48 e 65. Foram com-
postas amostras artificiais combinando-se diferentes proporgles
dos vérios minerais oara se obter materiais de diversos teores de
magnésio.

Os testes foram realizados numa célula Denver de bancada com
capacidade para 200 q de material, inicialmente coem material
abaixo de malha 48, com adicH%o de vdrios coletores, com e sem
depressor e controle de pH entre 5,6 a 6,2 com &cido sulfirica.

0 coletor da dolomita n3o foi citado pelo autor, que alega
pendéncia de patente. Como depressor dos fosfatos utilizou-se o
hexametafosfato de s6dia e o trifosfato de s6dio, em dosagens da
ordem da 1 Kg/t de minério.

Diversos estudos de flotaglo foram realizados com o minério da
jazida de Itataia, Ceard. Foram executadas exaustivas tentativas
utilizando o© ©processo desenvolvido pelo professar Paulo HAbib
Andery, porém n8o foram obtidos resultados positivos.

Aguino et al. (13) passaram a3 estudar rotas alternativas de
flotagdo. Inicialmente, foi feita uma caracterizacdo tecnolbgica

do minério a opartir de uma amostra de 250 t, que foi moida e
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deslamada. obtendo-se um produto entre 0,210 e 0,010 mm, H compo-
sic%o wmineralbégica foi determinada por contagem de grlos em
tdmina delgada, a0 microscbdpio. Observou-se a predominfincia de
apatita e calcita e a presenca significativa de feldspato, argila
(sericita) e quartzo.

Inicialmente foram realizados ensaios em tubo de Hallimond. Em
sequida, passou-se para célula de flotagdo de bancada, tipo
Denver, dotada de controlador de nivel de polpa e raspador mecl-
nica para caleta do flotado. Posteriormente, passou-se para uma
ptanta piloto completa com capacidade para beneficiar cerca de
150 Kg de minério por hora.

Para execug8o dos aensasios foram usados os seguintes reagentes:

*tall ofl" - tipo Liacid 2915 da Nuodex S5/A,

*caollamil* - Refina¢8es de Mitho Brasit,

silicato de s6édio - grau técnico,
4cido fosférico - grau técnico e
hidroxido de sb6dio em escamas - tipo comercial.

DOs ensaios em tubo de Hallimond foram realizados com misturas
artificiais compostas de calcita e apatita puras, na proporglo
1:1, preparadas a partir de fragmentos selecionados, moidos e
classificados entre malha 100 e 150 (0,15 e 0,10 mm). Nos ensaios
cam as misturas artificiais ficou demonstrado claramente a dife-
renca de comportamento dos dois minerais: em pH abaixo de 7 ha
nitida tendBncia de flotar a calcita e da apatita permanecer
deprimida, com o pH ao redor de 5 a diferenga se torna ainda mais
evidente. Muito embora os resultados obtidos em tubo de Hallimeond
devam ser interpretados com cautela, devido &s condigles do
método, pois trabalha-se com espécies minerais puras, em gquanti-
dades diminutas e em condig¢des completamente diferentes daquelas

observadas numa olanta industrial, as inferi¢des obtidas s@o de
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extrema importincia. POde-se, assim, obter uma explica¢do para
os resultados desfavordveis obtidos quando da aplticaglio do método
de flotacdo direta para o minério de Itataia. Na flotagl8o direta,
cpera-se com agH aa redor de 10 a 1%, faixa em que o comportamento
da apatita e da calcita de Itataia s¥io muito similares, dificul-
tando a flotac%o seletiva, conforme demonstrado por Assis et al.
(16).

Em resumo, os testes de flutuasbilidade em tubo de Hallimond,
utilizando 4dcido cloridrico, como regutador de pH e oleato de
s6dio como coletor, demonstraram a seletividade entre os minerais
na faixa de pH dcido, sendo a2 calcita flotada e a apatita depri-
mida. Com a wuwtilizac8o0 do écido ortofosférice os resultados
metaldrgicos s3o superiores, obtendeo-se um concentrado de apatita
e outro de calcita mais puros e com melhores recupera¢des. Em
sequida, os methores resultados metalidrgicos foram obtidos com os
dcidos cloridrico e sulfiirico., nessa ordem. Independentemente do
tipo de dcido utitizado, os teores de P205 no concentradoc de
apatita sdo crescentes até pH B.

0 estudo em célula de bancada foi realizado com material
produzido na usinag pilotec de beneficiamento da Nuclebras. O
minério, apb6s a3 moagem em moinho de barras , foi deslamado em
ciclone de 2 1/2 paol em 0,010 mm. O material apdés a secagem foi
homoageneizado e enauartado em aliguotas de 2 Kg cada, destinados
aos ensaios de bancada.

Naessa fase, foi feito um estudo sistemético das principais
varidveis da flotacHo:

- dosagem do coletor ("tall oilt*);
- dosagem dos depressaores (colamil e silicato de s0-
dia);

- pH. porcantagem de s6lidos, tempo de condicionamento
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dos depressores;

- pH, porcentagem de s6lidos a tempo de flotagHo.

A rota de estudo de laboratério incluiu duas flotagfes: wuma
direta produzinde um pré-concentrado, em sequida submetido a uma
flotacdo reversa. As duas flotacles visavam fornecer um concen-

trado acatitico através de uma primeira eliminac¥o da silica que

oermanecaeria no deprimida. flotando-se a apatita e a calcita. Na
etapa sequinte. oprocurou-se flotar os carbonatos e deprimir a
acpatita,

Os resultados obtidos, com adi¢¥o de diversos &cidos sem o

emoreqo de coletoras, demonstraram claramente 2 maior eficiéncia
do édcido ortofasfbérico na depressfo da apatita, confirmandoe os
dados oreliminares obtidos nos ensaios em tubo de Hallimond.

Observou-se, também, a grande influéncia da ordem (da sequén-
cia) de adic¥o dos reagentes ao material ensaiado: a adi¢¥o da
mesma quantidade de coleter por massa de atimentag#io, antecedendas
a colocacdo do dcido ortefosférico (depressor e requtador de pH),
aumanta o teor de P205 no deprimido e reduz a recuperaclo. Para a
catcita, no flutuado, a recuperaciio e o tear também aumentam, até
determinadas dosagens.

. uso de 4cidno ortofosférico sem coletor, em pH ao redar de
3.5, permitiu 3 obtenc¥o de concentrado de apatita com 26% P205 e
recuperaciio de 94%. No deprimidoc chbteve-se concentrado de calcita
com 87% £al0D3 e recuperacdo de 52%. Mziores adi¢Bes de coletor na
flotac3o0 reversa elevam o tear de P205S, porém com perda de recu-
peracglo.

s balancos de massas e metalirgico mostram que a etapa de
flotac3o direta é eficiente apenas na eliminac8o da ganga silica-
tada, mantendo elevado teor de carbonatos no concentrado apati-

tica. Com a introducdo da flotac8o reversa consegue-se obter um
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bam nivel de seletividade entre a apatita e a calcita. A seteti-
vidade dessa separagldo, com a utilizac%o do éacida ortofoasfoérico,
foi superior guando comparada com as obtidas com os dcidos sul fo-
rico e cloridrico. Aparentemente, © 4cido ortofosforico permite
maior estabilidade do oH e melhor formacl3o da espuma. Presume-se
que a deprassio da spatita ndo se deve exclusivamente a presenga
de espécies provenientes da dissaciac8o do acido ortofosférico,
mas também ao ambiente acido criado (3).

Foi investigada, também, 3 utilizagdo do acido fluorsilicico e
do tartarato de sbédio e potissio somado ao sulfato de atuminio
como depressores da apatita. Observou-seé, porém, resultados infe-
riores hqueles obtidos com o 4cido ortofosférico.

0 processo desenvolvide permitiu que fossem obtidos em {abora-
téria, concentrados fosfaticos com teores de 32,2% P20S5. Us
testes em escala piloto confirmaram OS resul tados de Laboratério,
produzindo concentrados contendo 32,7% P205, com recuperagio
alobal de 77,6%. sendo aque 3 recuperagdo na3 flotac3o foi proxima

de 90%.
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5. DESERICAO DO PROCESSO DA SERRANA

B Serrana 5. A. de Minerac%o vem explorande o carbonatito de
crigem iqgnea do dep6sito alcalino denominado Morro da Mina em
Jacupiranga. Caemo principais produtos, tem-se apatita para a
produgdo da fertilizantes e outros produtos 3 base de fdsforo e
calcita para a fabricag8o de cimento. Na tabeta 5.1, pode-se ver
a composic8o mineratbégica média deste depbdsito. A proporglio entre
minério calcitico e dolomitico &€ de aproximadamente 4:7%.

0 minério dolomitico apresenta-se menos tenaz e, portanto,
mais Ffacil de moer. ODutra caracteristica desse minério & que a
apatita presente pode ser concentrada per flotag8o com maior
facilidade do que a presente no minério calcitica.

A britagem do minério é feita em dois estdgios, sendo o pri-
meiro em britador giratdério em circuito aberto e o segundoc em re-
britadores cOnicos, em circuito fechado com peneiras, limitando o
material a 38 mm (1 1/2").

Em sequida, o minério & homogeneizado em duas pilhas paralelas
através de *stacker® e retomado por retomador de placas, sendo,
ent3o, levado & planta de beneficiamento.

Existem duas wusinas de caoncentrag3o denominadas Usina 310 e
isina 320. A Usina 310 é a pioneira em Jacupiranga, tendo sido
instalada para o beneficiamento do minério residual gque no inicio
da lavra recobria a atual jazida. Essa usina safreu sucessivas
modificac¢8es opara operar cam o minério primario, com o gual vem
operando até hoje. Essas modificagdes atualmente permitem benefi-
ciar 100 t/bh de minério dolomitico.

A Usina 320 constitui a principal planta de concentrag8o. Nos
diversos anos em que vem operando sefreu uma série de modifica-

t%es e atualmente a capacidade de moagem & de 550 t/h de minério
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TABELA 5.1 - fomposicioc mineraldgica média do dapdsito de
Jacupiranga

! | |

! MINERAL |  QUANTIDADE {

{ | (%) t

R N A S s T o i o O {
APATITA 12

f

i

CALCITA |

DOLOMITA i

MAGNETITH |
FLOGOPITH 1 2

OQuUTROS f

|

I

{

TOTAL

~
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calcitiro ou 610 t/h para minério dolomitico., aproximadamente.

Bevido a maior facilidade de concentrac8o do minério dolomiti-
co, a Usina 310 (que opera quase que exclusivamente com este
minério) oproduz concentrado com teor de apraximadamente 38,0%
P205. A Usina 320, operando com minério calcitico, produz concen-
trado com teor médio de 35,5% P205.

Pode-se ver na tabela 5.2 a distribui¢%o granulométrica tipica
do material aque alimenta as usinas.

0 wminério € encaminhado para a moagem, que é feita em cinco
linhas paraletas. Cada Ltinha é composta de wmoinho, separadar
magnético e ciclone, confarme mostrado na figura S5.1. Ds moinhos
sdo de barras e aperam em circuito fechado. Devido & sua tenaci-
dade, alta densidade e dureza, a magnetits tende a ficar retida
na caraga cieculante do moinho, aumentando © desgaste e reduzindo
a capacidade da moagem. Para tentar ssnar este problema, o cir-
cuito possuil separadores magnéticos aperando em contra-corrente
instalados entre a moagem e os hidrociclones.

Os hidrocicleones de cltassificag¢io da moagem sdo da tipo CBC
{fundo "chato"), operam a altas concentra¢Bes de s6lidos e baixas
pressfes na alimentac83o, para permitir cortes relativamente gros-
seiros, com cerca de 22 a 25% de material retidoc na malha 48. Em
sequida, o material & deslamado em quatro estdgios de ciclonagem,
como mostradn na figqura 5.2, que procuram etiminar a fragdo menor
que 30 um (lamas) separando o produto deslamado em duas fragl8es,
uma grossa e outra fina.

Ainda na fiqura 5.1 & apresentada o balan¢co de massas e meta-
ldraico, bem como as recuperacdes calculadas s%o0 mostradas na
tabela 5.3. A distribuic8o gqranulométrica do produto da moagem é
apresentada na tabaela 5.4,

Essas fracBes s8o entdo condicionadas separadamente com o
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TABELA 5.2 - Distribuic3o granulométrica da alimentacdo da moagem

- R e WL A R B M Mt B e b e ke e R e AL MR W MR ML WL R M N e W e TR e e e AR e e e

I

| TAMANH] | %* MASSA RETIDA 1
i Joccoocamoosccoboooosccnsonoaac |
1 l { |
t (ul { SIMPLES | RCUMULADA |
locaooeaoondboc locoaccicdoooos loccogooococoooooe !
i i i i
i 25400 I 10 | 10 |
| 19050 | 18 { 28 |
I 12700 | 13 i 41 i
I 6350 | 16 i 57 i
} 2380 i 11 { 68 !
| 297 { 16 | 84 H
| 149 | ] | a9 |
I 44 t 6 i a5 §
! -44 ] 5 ! 100 H
| } | !

e e e B e e e e e e e e e e o e A MR R M M N e R m Y e e e A e Um
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TABELA 5.3 - Balanco de maszas e« metalirqico e recuperacgdes de
orocesso da Usina 320

——— e M MR L MR S WS R MR ML e AL A R ML R M W TR W HR WL TR, T WS W TR MR M e e mm e e 4B M W SR e e = W

1 ' t | | } |
{ PROCESSD ' PRODUTO i wassSa | P205 | REC § RMET 1
i i 1 Cith)y (%) | (%) | (%) |
b e elagmanaceono loaosoamealooococne Jocoooaac looacoaonc t
i | i t | t i
| I | | ! t t
i MOAGEM | ALIM. DESL. ' %85%.,0 | 53 1 1006,0 & 100,00 |
I DESMAG. | NAD MAG. I S44,1 | 5,6 | 93,8 | 98,0 i
i DESLAM. | MAT.DESL. | 478,8 | 6,17 |+ 86,0 i 87,0 1
| FLOTACRO | CONC. FOSF., | 84,4 | 35,8 1 15,0 | 88,0 i
! I CONC. CALC. ' 377,4 | 1,0 ! 83,5 | 2,1 |
! | { ! ¢ } |

—— e e A e e T M RE MR W e em e v v vm wm M B S TR R TR G HR TR R I WA TE WR A Mmoo W M e MR e W e o e e e e e e = e
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TABELAR S.4 - Nistribuig¢¥o granulométrica do praoaduto da moagem da
Usina 320

- wm MR M e e e My A W M M Mm R TR W R R W YR MR W MR W A e e TR W e e =

I i { i
| | { % RETIDA {
| TAMANRD | MALHA 1. .. ittt e e |
[ l l H |
( {u) I (TYLER) | SIMPLES 1 ACUMULADA I
R A e LS S S IR e - s oado daoiaoc l
| I | | (
l 287 { 48 | 25 H 25 {
i 149 i 100 ! 27 I 52 t
§ 44 | 325 § 24 i 78 i
I -44 i -325 | 24 ! 100 }
| | | i |

o . e e e oy ok ek YR ML W W e S T M Mk e e e ek e W e e e
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deoressor. E€m sequida, juntam-se estas fracdes que constituirBo »
alimentac#io da flotagc¥o. O coletor ("tall 0il%) & adicionade nas
células de flotaclo. As principais caracteristicas da alimentacglo
da flotacl%o posdem ser vistas na tabeta 5.5.

0 circuite de flotaclio da Serrana pode ser dividido em dois
tipos, de acordo com as caracteristicas das células de flotagdo:
circuito meclnico formado par células mec8nicas e circuito pneu-
matico de células pneumdticas. O conjunto de células meclnicas,
conforme mostrado na figura 5.3, apresenta circuito convencional
cos "rougher® e "scavenger', sequido de dois estdgios “"cleaner".
€ formado principatmente por células de 1,7 m3 e beneficia cerca
de 65% da massa aliﬁentada. Esse conjunto é constituido de:

- 8 bancos “rougher® de 3 células,

- 8 bancos "scavenger", sendo 6 bancos de 4 células e 2
de 5 células,

- 2 bancos "cleaner" de S células e

- 2 bancos "recleaner" de 3 células.

0 circuito de células pneumdticas, conforme mostrado na figura
$.4. & formado de duas células ("rougher" + "scavenger") de 37 m3
cada, desenvolvidas e natenteadss pela Serrana. Beneficia cerca
de 35% da massa alimentada na flotac¥o. MRAporesenta como principal
vantaagem recuperac8o metaldrgica 3% maior que o conjunto mecd-
nico, aoroximadamente.

Os reagentes utilizados na flotagBo sdo:

- amido de milho (Refima¢@es de Milho Berasil)},
- soda cadstica,
- "tall oil",

0 consumo médioc de reagentes do processo pode ser vistoe na

tabela 5.65. A flotac¥%o gera dois produtos: 0o cancentrado de

fosfato no flutuado e o concentrado de carbonatos no deprimido.



I

TRBELA S.5 - Distribuic3o aoranutométrica e teor de P205 por faixa
aranulométrica da alimentac#o da flotac3o (material deslamado)

e e A e e e e e e ER T M T MR TR WM S e e Sm MR e R A M AR S BN SR T R TR TR W Ak v W AR ML TR M e e AR M R W AR M W am e Sk MR W M e

[ !

! J | % RETIDAR ! P205 !
I TAMANHD 1 MALHR |............... socoaac b st copis g - o v RaEiE ~ I
¢ | | { t  TEOR | DISTRIB. |
l (u) I CTYLER) | SIMPLES i RCUMULRADA t | |
i l | l l (%) | (%) |
] SIS Joccocoans oo N oo o0 oo0oc [EREE D T |
| 1 | | | | I
I 420 i 35 [ 17 i 17 ! 2,0 I 6,0 |
I 287 i 48 i 10 | 27 | 4,5 | 7,0 {
I 149 l 100 | 33 | 60 | 7,3 | 40,0 f
I 44 | 325 | 30 [ -1} | 7.8 I 38,0 J
I -44 I -325% | 10 I 100 | 5,4 i 9,0 |

--------------------------------------------------------------

TEOR MéDIO DE P205 BA AL. DA FLOTAGRD = 6,1

—
— — —

T e e m e L e ey e v TR TT WM TR M M MR M Gm R M m Ee e e W A e SR AR G G R TR WR W T MR W W W e e e MR e e e M S R e e e



FIGURA 5.3 - Fluxograma do circuito de flotagio mec3nico da

Usina 320

ROUGHER

Rejeito ROUGHER 1,8%

Minerio moido, desmagnetizado e deslamado 6% P,0,

R0,

Conc. ROUGHER 30% B0,

CLEANER

SCAVENGER

Rejeito final da flotagdo
1% B0,

-

Rejsito CLEANER 10% F,0,

Rejeito RECLEANER
22% Fon . |RECLEANER

|

Conc. CLEANER 359 ons

Conc., SCAVENGER 12% R0y

{ Concentrado final 35% RO,
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TRBELA 5.6 - Consumo aespecifico de reaqentes na Usina 320

- am m e em TR N N o e o e R WM e e TR TR W W W e e

| | i
| REAGENTE | CONSUMD * 1
' | (gl t) i
e——. ey A IR et el i
| | '
| AMIDO DE MILHO | a5 '
| SODA CAUSTICA | 160 i
| “TRLL-OIL® | 40 !
| i f

¥ Consumo em aramas de reagente por tonelada de minério
alimentado na Usina
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6. CONFECCAD DE PRDRBES PARA ENSAICS DE FLOTACAG REVERSA

Para a execuclio dos ensaios de dupla flotagdo optou-se pela
prepsracdo nrévia de material em quantidade suficiente, através
de flotacdo direta. Adotou-se esse procedimento pois permitiria
maior facilidade de execucBo com a realizag¥o de apenas um ensaio
am lLaboratéric, havendo methor reprodutibilidade nos testes, pois
ter-se-ia wuma alimeantaclo homog&nea, conhecida e em guantidade,
possibititando maior controle dao processo.

Além dissa, como o material a3 ser estudado apresentava baixo
tewr, caso se optasse por realizar as duas flotagles em taboratéd-
rim (uma direta para oroduzir o pré-concentrado para a etapa de
fTlmiacdo reversa) a guantidade de concentrado que poderia ser
wbtido na primeira flotac3e, em célula de bancada, seria muito
peRnueana. Isso abrigaria 2 realizac¥o de védrias flotag8es diretas
para produzir material sufici@nte para a segundz etapa. 0 contro-
le tornar-se-ia dificil principalmente porgque o coletor utilizado
md® pode ser diluido sem atterar suas caracteristicas. UComo a
adicio do coletor faoi feita em gotas, torna-se necessdrio amos-
dras minimas de minério para evitar dosagens excessivas.

fam o objetivo de gerar material padr8o para os estudos foi
wosto em operag¢do um banco semi-industrial. Esse & formado por
fiv@s estdgios de flotagl3o direta (dois de recuperacdoc e um de
Uiwmpezal). nara o preparo de pré-concentrado de apatita. Todas as
amdlises quimicas foram executadas nos préprios laboratérios da
Derrana.

Estabeleceu-se que a geragdoc dos mesmos seriam nos teores
mrdximos de 26,28 30 e 32% P20D5. Esses teares faram escolhidos em
FumC¥o de serem muito proximos daqueles que poderiam ser obtidas

em um Unico estdgio de flotacdo direta (“rougher”}. Além disso,
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permitiriam wmaximizar a recuperag¥o de fosfato na etapa direta e

poderiam gerar, no deprimido, cancentrado calcitico com baixis-
simos teores de fésfore. Devido & dificuldade de se obter os
concentrados nos teores exatos, foi necessdrie gerar materiais

com teores proximos do desejado, para combind-los posteriormente.
Na tabela 6.1 est¥o relacionados ns diversos teores de pré-
concentrados obtidos na aperaclio do banco semi-industriat. AR
mistura e composi¢¥o destes, conforme mostrado na tabela 6.2,
permitiu obter cerca de 150 Kg de materiat padr3e de cada teor.
Além disso, coletou-se, também, SO Ka da alimentacdo da flotagdo
pileto como contra-amostra, para arguivo possibilitando eventuais
verificaCcles e para andlise.

Realizaram-se andlises auimicas de verificac8o com o material

padrdo obtido da combinag8o adequada dos védrios pré-concentrados

gerades na operag¢do do banco. Depois de confirmados os teores,
confaorme os resultados mostrados na tabela 5.3, o0s materiais-
padrdoc foram secados em estufa ou ao sal, com o extremo cuidado

de n#o se ultrapassar 585 C para evitar possiveis alterag¢fes na
superficie dos minerais que poderiam implicar em resultados pouco
confidveis. Uma vez secos, os materiais foram homogeneizados em
pilhas, gue foram retomadas e refeitas trés vezes.

Executaram-se, também, anédlises qranultométricas dos materiais-
padro e n¥o foram observados quaisquer problemas de segregag#o
de particulas por tamanho, conforme mostram as tabelas B.4.1 e
6.4.2 e a figura 6.1.

Foi feita, em sequida, uma andlise quimica completa da alimen-
tac8o0 do bancao semi-industrial, conforme mostrado na tabela B6.5.
Comparando-se estes resultados com dados de arquivo da Serrana,
verificou-se aque o material de alimentag¢loc do banrco semi-indus-

trial, que constituiu o ponto inicial da parte experimental dessa
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Desquisa. ®ra renresentativo, ta que foi obtido na Usina 320 que
operava de acardo com as condig¥es padrdo no dia da tomada da
referida amostra. No anexo 1 est8o indicadass as condig8es opera-

cionais desta wsima no dia da preparac¥o do material.
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TABELA 6.1 - Concentrados obtidos no banco de flotagcdo direta
para prepara¢do do material padrio

i | 1
I CONCENTRADD | TEOR DE P205 |
I | (%) {
U o g 0 0 d's olo'o o o looococopooooaase 1
f i |
! 1H | 24,4 l
i B [ 25,1 |
i 2A | 32,7 |
| ZB | 33,6 !
i 3A | 36,9 i
i 3B | 36,3 |
1 4A { 28,3 |
l 4B | 29,7 |
1 5A f 22,4 t
1 | |

e ot e am . T S e M e e em M e W W = P Mmoo = W — =
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TABELA 6.2 - fombinagd3o das amostras adotada para obtengdo dos
padr83es com os teares arbitrades

44 85,5

{ I i i
{ TEOR DE P205 | AMOSTRA 1 MASSA |
! (%) | i (Kg) |
e oo e e [ e e e e i
i | t |
i 26 | 5A i 76,0 |
: | 4B i 74,0 |
| f i |
i 28 | 58 { 71,8 |
1 | 2B i 78,2 |
i | i |
! 30 | 38 i 70,6 |
! [ 10 i 79,4 |
| I | |
| 32 r 3n | 64,5 |
| | | !
1 | | !

R e T T T T e T R R e e e
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TAHELA 6.3 - Andélise guimica de trés padrdes de cada teor coleta-
dos aleatdriamente para verificacdo dos teores pré-determinados

i (% (%) (%) {
gl P R s o o G I e o '8 50 o i
i 26,0 i 26,5 I 1,9 |
{ 26,0 | 26,0 i g,0 |
{ 26,0 i 25,9 | -0,4 i
{ | ! 1
1 28,0 | 28,2 t 0,7 {
| 28,0 i 28.9 i 3.2 |
[ 28,0 | 28 .1 I 0,4 |
| | } |
i 30,0 | 28.9 i -0,3 i
| 30,0 | 29,4 i -2,0 i
} 30,0 ! 30,3 | , 0 |
| | l |
i 32,0 i 32,3 1 0,9 |
! 32,0 ! 32,2 ' 6,6 |
| 32,0 } 31.8 | -0.,6 |
i | [ I

(%) CALCULO DR VARIACAD:

TEDR OBTIDO - TEDR ESPERADD x 100%

VARIACAD = ==-me---c-—=--mm==-=o=———co-ecm-ac=
TEOR ESPERADD
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TABELA B.4.1 - Andlise granulométrica da alimentaclo da flotaclo

W W e mm mm e S Ak e ke e e R TR W W W W A T e e mw e W W

| i
MALHA { % PESO I % ACUMULADA
i |

(Tyler)
Joleconoanndb o . 5. = 0 P o I
I i | i
I 3as | 18,0 | 18,0 |
| 48 l 10,3 i 28,3 i
| 8S ! 16,5 | 44,8 I
| 100 t 15,5 i 6G¢,0 |
i 150 | 9,6 { 59,9 |
l 200 [ 7.8 | 77,7 !
| 325 ! 13,0 i 90,7 |
| -325 i 5,3 i 100,0 i
t 1 | i
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TABELA 6.5 - Andlise quimica da alimentaglio do banco de flotagdo
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7. CARACTERIZACKD TECNOLOGICA DO MATERIAL-PADRAD VISANDD A

FLOTACAD REVERSA

1 caracterizacdo tecnoldgica deve ser a etapa inicial de
gualguer trabalho de benaficiamento. 0 objetivo desta fase foi
desenvolver a caracterizacio tecnolégica do material-padrido vi-
sando sua uwtilizag%o no processo de dupla flotagde.

Os estudos de caracterizac3c foram desenvolvidas n2s instala-
tSes do Centro de Tecnologia Mineral da Serrana e constavam das
saguintes eatapas:

- separacdo por faixas granulométricas;

- determinac¥o da distribuic¢3o granulométrica;

- anélises quimicas por faixas granulométricas;

- separaclo densitdriaj

- andlise guimica por faixa granutométrica e por frggﬁo
densitariaz

- saparac3o maqnética com im¥ permanente de midc e em
ceparador tipo Frantz das diversas fragdes qranulométricas e
densitarias visando 3 obteng3io de espécies puras;

- estudos aoc microsc6pio de algumas faixas granulomé-
iricas;

- determinacdes mineralégicas qualitativas e semi-
guantitativas por difragdo de raios X e

- determina¢8es do pento isoetétrico (IEP).
7.1 ANALISE GRANULOM¢TRICA E QUIMICA POR FRACAD

9 westudo da aranulometria e a correspondente distribuigdo
guimita dos teores por faixas foi executado apenas no material-

nadr3e com 2B6% P205. A escolha recaiu nessa faixa de teor por
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considerar-se aue, caso essa pesquisa viesse a3 viabilizar a
implantac%o industrial do processe, esses 26% P205 estavam bem
orbximas do teor do concentrado "rougher®, aque poderia ser obtido
na primeira etana de flotaclo. Esse teor maximizaria a recupe-
racio na primeira etapa do P205 contido e do material calcitico
para a produ¢lo de cimento.

Além disso, se a escolha recaisse sobre outro padrlic, a
quantidade de ganga oresente seria muito pequena, tornando pouco
siqnificativos os trabalhos de microscopia.

Para possibilitar os estudos posteriores, optou-se pela prepa-
ragio de no minimo S00 g de material de cada faixa granulométri-
ca, nas malhas 35, 48, 65, 100, 150, 200, 270 e 325 da série
Tyler, a3 Gnica disponivel no taboratério. Realizou-se um peneira-
mento preliminar a Umido com baixa precisfio, o que permitiu
concluir que seria necessério peneirar cerca de 0 Kg de material
para obter as 500 g de material supra referido.

Em seqguida procedeu-se o peneiramento, que permitiu a obtenglo
de material separado por faixa. Rs anéalises granulométrica e
quimicas do material padr¥o de 28% P205 (chamado neste estudo de
caracterizag¢3o de *tal qual®*) e das frag%es geradas sio apresen-
tadas na tabela 7.1.1.

§ distribuiclio granulométrica da frac%o passante na malha 325
foi determinada por difraclio de raios Laser. 0 equipamento utili-
zado foi o analisador de particulas tipo Malvern M 3.0. Para a
execug¥o desta anélise, adotou-se dgua destitada e agitagdo com
wltra-sam por cinco minutos para auxiliar na disperslo. Baseado
fa experifincia da Serrana, n#o foram usados reagentes dispersan-
tes uma vez aue o material n¥o apresenta uma tend&ncia pronun-
ciada a se aglomerar. 0 analisador fornece a curva da distribui-

¢8o, de tamanhos esquivalentes dos gr#os por porcentagem de mate-



TABELA 7.1.1 - Analtise granulométrica e quimica por fragaa
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"tat qual" 100,0 - 26,00 51,671 2,84 1,68 0,32 0,14 0,42 0,43

{ |
I 48 297 5,4 5,4 35,20 49,82 3,15 3,85 0,96 0,17 1,25 0,49 |
t 65 210 9,9 15,3 35,30 52,18 2,17 2,14 0,47 0,16 0,60 0,36 |
I 160 149 19,9 35,2 32,90 51,81 2,35 1,84 0,33 0,11 G,43 0,41 )
I 150 105 14,6 49,8 29,80 52,18 2,54 1,45 0,28 0,17 0,38 0,386 1
i 2060 74 14,9 64,7 25,90 51,53 2,88 1,37 0,31 0,15 0,42 0,39 |
\ 270 53 10,2 74,9 21,70 81,24 3,20 1,41 0,26 0,20 0,34 0,35 |
| 325 44 6.5 81,4 18,70 51,39 3,37 1,37 0,18 6,10 0,13 0,37 |
I -325 -44 18,5 100,0 13,30 51,53 3,48 1,33 0,15 0,10 0,1S 0,617 |
| i
i i
{ }
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1T - Bistribuigcao granulomEtrica da frac3io passante na

FIGURA 7.1.
malha 325
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rial passante, conforme mostra a figura 7.1.1. Como o analisador
Malvern "conta“ as particulas, utilizando como parimetro a tama-
nho das esferas equivalentes dos grdos presentes e 3 anadlise
convencienal per peneiramento & baseado na massa, isto implica em
descontinuidade entre as curvas obtidas em cada método.

Pode-se observar que 0 pré-concentrado com 26% P20S & relati-
vamente grosseiro, com menos que 10% da fracdo passante na malha
325, menor que 10 micra. Isto equivale a dizer que existe menos
de 2% do pré-concentradoc menor gque 10 um, pois existe cerca de
18,6% de materiat passante em malha 325. Rinda na tabela 7.1.1,
tem-se a anélise quimica completa dos diversos constituintes da
cada fracdo. Observa-sa claramente que nas fragbes mais finas o
teor de P205 diminui.

Como nas frag¢des mais finas a liberagdo & quase total (confor-
me discutido adiante no topico sobre microscopial, a reduc¢ido no
teor de P205 verificada deve-se muito mais ao arraste mecénico da
ganga fina no processo de flotagdo do que a presen¢a de gri3os
mistos.

Pode-se notar maior concentragdo de sitica nas fragbes gros-
seiras. A presengca de silica deve-se 3 existéncia de micas.
Hssim, esta concentracio deve-se, provavelmente, ao método de
separagdo granulométrica por peneiramento nio se adequar bem a
minerais placbdides, que ficam retidos nas frag8es grosseiras,

devido ao afeito forma.

7.2 SEPARRACAD EM MEID-DENSO

Hs separag¢tes em meio denso visavam, além do conhecimento do
comportamento dos minerais numa separac8o densitaria, a obtencgao

de concentrados de espécies minerais puras de apatita e calcita.
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R separac%o em lLiquido dense foi realizada por faixa gqranulo-
métrica. sendo que a frac%o menor que malha 325 n3o foi ensaia-
da, por ser muito dificil obter separacBes densitérias eficientes
através dessa técnica nesta fracio. Utilizou-se tetrabromoetano,
com densidade 2,95 q/cm3 no qual wmica, calcita e dotomita
flutuam e olivina, sulfetos, magnetita e apatita afundam. Tentou-
se separacles com liquidos de autras densidades, porém ndo faram

consequidas separagdes satisfatérias. Combinando as separagles

densitédrias e magnéticas, foram obtidos concentrados w@inerais
puros.
Nas amostras de frac®es mals qrossas, retidas na matha 48 e

65, a separaclo densitéria fol feita apenas por gravidade e para
as demais wutilizou-se centrifuga.
A tabela 7.2.1 resume os dados das diversas separagles, com as

respectivas gndlises quimicas.

7.3 SEPARAGAD ISODINAMICA E MAGNETICA DAS DIVERSAS FRACGES

Tendo ainda como obietivo a ocbten¢¥oc de concentrados de espé-
cies minerais puras, foram utilizadas técnicas de separagdo com
imi de mio (campo permanente de baixa intensidade) e separador
isadinimico Frantz. Essa etapa foi desenvolvida nos produtos
obtidos na fase anterior.

Utilizando imd% de m3o foi retirada a magnetita. Com o separa-

dor Frantz foram separados os demais constituintes minerais das

fracdes flutuadas e afundadas, id mencionadas, permitindo a con-
centracBo da apatita e da calcita, separando-as entre si e das
micas, sulfetos, olivinas e eventual magnetita ainda presente. A

eficiéncia dessas separacdes foram controladas ao microscépio dos

respectivos produtos.



TABELLA 7.2.17 - Separacoes em meio dense das diversas fragoaes
granulaomatricas e respectivas analises quimicas

IMALHA PROD
ITYLER

| DENSD
I

85 FL

100 FL

150 FL
COMP

200 FL
AF
comMP

270 FL
ar
COMP

325 FL
arF
comP

D
mn

Mg0 Fe203
17,70 2,32
0,35 0,10
3,49 0,50
11,00 1,33
0,66 0,14
2,489 0,35
7.71 0,80
0,96 0,23
2,54 0,36
6,47 0,67
1,44 ©,27
2,79 0,38
4,24 0,48
2,217 0,34
2,89 0,22
6.18 0,51
1,24 0,24
3,71 0,12
5,31 0,581
0,91 0,36
3,43 0,45

1,73

1,45
1,28
1,34

1,58
0,86
1,22

1,20
0,886
1,06

-------------------------------------------------------------

0,07

0,45
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No fluxcagrama wmostrado na figquera 7.3.1, pode-se ver a rota

usada, combinando os métados.

A tabela 7.3.1 resume os dados obtidos nas separagles magnéti-

cas a isodinfimicas, com as andlises quimicas correspondentes.

7.4 ESTUDOS BE MICROSCOPIA

Os estudas de microscopia foram realizados nas fragles retidas
nas malhas 48 a 65, objetivando a determinag¥o do grau de libera-
cdo da apatita. A determinac#io das condi¢fes da superficie dos
arfos de apatita no que tange a incrustac®es, intercrescimentos,
oxidac%es, hdbito e cristalinidade dentre outros aspectos, foi
realizada nas fracBes obtidas no separador Frantz, operando com
0.6 a 2,0 A de intensidades de corrente elétrica.

H determinacio do aqrau de Liheraclio das fracBes retidas nas
mathas 48 e 65 foi efetuada pela contagem de gr¥os ao microscéd-
pio, utilizando os sequintes critérios:

- a) contagem dos or8os livres de apatita;

- b) contaagem deos ar3os mistos de apatita em relagdo a
outros minerais, com contelddo de S; 12,5; 2%; 37,5; S0; 62,5; 95;
87.5 e 35% de apatita:

- c) calculo do grau de ltiberag8o (GL), conforme a ex-

pressdo:

nidmero de gr8os livres de apatita

nimero de gr3os equivalentes de apatita

0D estudo dos minerais retidos nas malhas 48 e B5 foi feito nas

trés fragBes obtidas pelo separador Frantz, assim divididas:
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a)l ndo magnéticos: material ndo recuperado pelo separa-
dor com corrente de 2,0 H de intensidade;
b) medianamente magnéticos: material recuperado pelao
separadar com correnta de 3,6 A de intensidade;
€) fracamente magnéticos: material que nio foi recupe-
rado pelo separador com corrente de 0,6 A, mas foi recuperado com
carrente de 2,0 A de intensidade.
0 gqrau de tiberac¥o determinado para a fraC#o retida na malha
48 foi de 33% e da retida na 65 foi de 97%. Foram examinadas ao
microscopio védrias l&minas das fragdes citadas, tendo sido obser-
vado, em resumo, 0 seguinte:
a) N3do magnéticos - gr3os de apatita praticamente liberadas e bem
cristalizados, apresentando esporadicamente pequenas incrustagdes
de carbonatos, atém de minlsculas contaminag¢des pontuais na su-
perficie dos gridos, principalmente na fracho maior gue malha 48.
Estas contaminac¢ées nunca representam uma 4rea superior a 50% da
superficie da apatita. Cerca de 25% dos gr3os observados apre-
sentaram clivagem basal com contorno 1irregutar e, em alguns
casos, qrosseiro contorno hexagonal. Quanto ao hébito dos grdos,
observaram-se trés tipos bidsicaos, caoam a seguinte distribuigio
estimativa percentual: 10 a3 30% prismaticos, 10 a 30% ovbides e

40 a 70% irregulares.

b) Fracamente magnéticos - qrdos de apatita tiberados, recobertos
por peliculas escuras de 6xido de ferro, que cobrem de 20 a 80%
da superficie dos gr3os. Hpresentam, ainda, g¢gr8os mistos de
apatita e carbonatos, também recobertos superficialimente com
Oxido de ferro. OLr3os mistos de apatita e mica apresentando este
Gltimo mineral sinais de alteracHo. Os grios mistos de apatita
muitas vezes sdo prismdticos. Sdo pouce frequentes gr#os mistos

de apatita e olivina.
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c) Medianamente magnéticos - os gr8os livres de apatita mostra-
ram-se bastante recobertos por particulas escuras e foscas, nao
determinadas. Os grdos mistos apresentaram combinagles de apatita
com carbonato ou mica. 0Os gr8ocs mistos de apatita e olivina

aparecem raramente.

7.5 DETERMINR{BES MINERALOGICAS POR DIFRAGAD DE RAIO-X

Foram feitas vadrias determinag6es por difragdo de raio-X,
conforme os difratogramas do anexo 2. Inicialmente, foi feita
determinacio aqualitativa do material "tal qual® coem a completa
identificacBo das principais espécies minerais presentes. H se-
guir, foram feitas determina¢des gualitativas e semi-guantitati-
vas nas diversas fragdes granulométricas, indicadas na tabela
GhEa e

Calculou-se, também, a porcentagem dos principais minerais
presentes na amostra ‘tal gual" pela ponderagdo das massas e dos
respactivos teores dos diversos minerais presentes em cada fraglo
granulométrica. Pbde-se observar discrepincia entre o valor cal-
culado pelas fragdes granutométricas e o determinado para o "tal
gual®. Na tabela 7.5.2 pode-se comparar os resultados e as dis-
crepidncias entre essas determinac¢bes. Uma vez que o método &
semi-quantitativo, as diferen¢gas observadas sdo aceitdveis. H
propria precisdo dos ndmeros usadas, com um ou dois algarismas
significatives, ndo permite uma comparag¢8o mais acurada. Pode-se,
porém, constatar que as determinag¢bes opor fragdo e suas respec-
tivas distribuictes em massa sio coerentes com a do material "tal

gual®”.

7.6 DETERMINACAD DO IEP DOS MINERAIS APATITA E CALCITAH



TABELA 7.5.1 - An3lise semi-guantitativa das fracdes granutiomé-
tricas atravds de difragao de raio-X

IMALHA APATITA CALCITA MAGNET FLOGOP OLIVINA

— o an

ITYLER (%) (%) (%2 (%) %)

l

IS S v S e L . R R e e R - |
l |
| 48 g2 4 a8 1 11
I BS 32 4 8 1 1 1
I 100 a6 & 7 1 I
i 150 75 g 7 1 S 1
! 200 G8 10 S 1 2 |
P 270 56 14 & 1 7 1
i 325 54 22 7 1 8 |
I-325 39 25 10 1 12 |
| |
I*t.q." 65 10 =} 1 S |
| |



TABELAR 7.5.2 - Comparacio das determinagdes das porcentagens dos
minerais ateravds da difragdo do "tal quat" e das fragdes granu-
lométricas

{METODO DE DETERMINAGAD APATITA CALCITA MAGNET FLOGOP OLIVINA

i TYLER (%) (%) (%) (%) (%)

1

R 0 e el o 8 A e SR e e e R R S S e
I -

IDIFRACAC DO "TAL QuAL* 65 10 6 1 5
! (a?

|

ICOMPOSICAC DAS ANALISES 69 12 7 1 B
IPOR FRACAD E MASSAS

a (b)

{
IDIFERENCR

it
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Dbjetivando aumentar o conhecimento das caracteristicas dos
principais minerais para a etapa seguinte do processo de dupla
flotagdo, realizaram-se ensaios de determinag¢io do ponto isoelé-
trico (IEP)} da calcita e da apatita. (O método utilizado neste
trabalho foi desenvolvido pelos professores A.L. Mular e R _B.
Roberts para oxi-minerais muito pouco soliveis. Os minerais sali-
nos, como a calcita e s apstita, apresentam muito maior solubili-
dade do agque os oxi-minerais. No entanto, o método mostrou-se
adequado nas determinac8es experimentais.

As figuras 7.6.1 a 7.6.4 mostram as determinagdes para a
apatita retida nas mathas 65 e 100 e para a calcita retida nas
mathas 48 e 65. Foram realizadas, pelo menos, tré&s determinagfes
para cada pH de solugl3o. Para os dois minerais, os valores de IEP
obtidos em cada uma das frag¢des granutométricas foram bastantes
semelhantes, ou seja, o valor do IEP para a apatita foi de 5,7 e
5,3 e para a calcita 9,4 e 9,2. Estes valores se aproximam bas-
tante dos dados de Literatura.

Para ambos os minerais ocorrem pontos de reversiio de carga
(PRC) como consequéncia da atuag3o do ion Ca++, que é determinan-
te de potencial, na sua farma mais ativa - {(Ca(OH)J+ - na inter-
face sélido e tiquida, Este hidroxi-complexo ocorre somente em

meios alcalinos, principalmente em pH maior que 10.

7.7 BISCUSSAD DA CARACTERIZACKO TECNOLOGICA DO PREé-CONCENTRADO

Qualguer processo de separa(io de minerais deve ser precedido
e acompanhado por wuma caracterizagdo tecnolbgica detalhada,
grientando as melhores alternativas de processo a serem testadas,
abandonadas ou implementadas. Este trabalho objetivou fornecer os

dadoes bhdsicos para o conhecimento do pré-concentrado que seria
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GURA 7.68.1 - Determinagdo ago IEP da apatita na fragao retida na

ApH
{apatita +B5)

-0,30

-0.10

=— ¢ ¢ . : . pH i

+8,10




FIGURA 7 .B.2 - Determinacio oo IEP da apatita na fragdo retida na
matha 100

FAYY !
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FIGURA 7.5.3 -~ Detarminacdo cdo 1EF da calcita na fragdo retida na
malha 48
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beneficiado por uma segunda etapa de flotacg3o.

Faram observadas discrepdncias entre as andlises granulométri-
cas efetuadas por peneiramento (até a malha 325%) e por difracdo
de raios laser {(abaixo da malha 325 até 1 micron}). Atribui-se
isto as diferengas fisicas consideradas em cada método, conforme
anteriormente citado. No analisador de particulas, a distribuigdoe
é determinada considerando a "drea de vela" das particulas; ja no
peneiramento €& considerado o didmetro médio das mesmas. Hlém
disso, o analisador conta o nimero de particulas enquanto o
peneiramentoc pesa as massas retidas e passantes nas peneiras,
sanda, portanto, influenciado pelas diferentes densidades dos di-
versos componentes da minério.

Hs andlises guimicas das diversas fra¢bes do material mostra-
ram maior concentracio de P205 nas fra¢8es mais grossas, como
pOde ser visto na tabela 7.1.71. Tudo indica que isso deve-se a
maior seletividade do processo para as fragOes mais grossas. Além
disso, nas fragles finas ocorre maior arraste mec@nico da ganga
com consequente gqueda de teor nestas fragles.

No atual processo, a elevacdo dos teores nas fragbes finas 6
obtido pelas etapas de limpeza ("cleaner").

Os teores mais elevados de MgD, AL203, K20 e Si02 na fragio
maior que malha 48 (tabeta 7.1.1), devem-se & maior presenca de
micas nestas fracgio. Na moagem, estes minerais tendem a manter o
sau habito lLamelar, sofrendo um efeito predominantemente de esfo-
iiac8o0 sem a reducdo significativa nas dimens8es das placas.
Hssim, ocorrem dois efeitos que favorecem o actmulo destas parti-
culas nas frag8es grossas: como as placas mant&m duas dimensbes
muito grandes, este material dificilmente passa por peneirs e,
além disso, devido 3 forma e ao peqgueno peso das placas, estas

tendem a ser arrastadas mecanicamente pelas bolhas.
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Observa-se aque o teor de ferro & malor na fragdo passante na
malha 325. 1Iste decorre do acUmulto de magnetita na carga circu-
lante da moagem devido a:

a) ineficiéncia na retirada da magnetita, que é feita
por separadores magnéticos de rolo em opera¢do concorrente exis-
tentes no circuito e;

b} maior peso especifico da magnetita, dificultando sua
descarga juntamente com os finos ("overflow") dos hidrociclones
de classificacio.

Assim, este materiat, acumulando-se na carga circulante tende
a sofrer sobremoagem, gerando grande quantidade de finos.

Observaou-se um alto grau de Liberagdo, superior a 90% no
material retido na malha 48, mesmo tendo sido moido relativamente
grosseiro e sendo um peré-cancentrado.

Este fate poderd ser de grande valia para quaisquer estudos
posteriores de flotagdo, pois as reagentes usuaimente empregados
na separaCio de minerais tipo sal, normalmente apresentam baixa
seletividade.

Ds problemas com recobrimento, oxidagdo e incrustagbes na
apatita sdo minimos.

Além da anédlise quimica tradicional, via tUmida, o uso da
difragdoc de raio-X mostrou-se uma ferramenta fundamental nas
determinagdes qualitativas.

As determinac¢8es do ponto isoelétrico (IEP) para os componen-
tes de wuma mistura de minerais que dever#o ser separados por
flotacd3o s%o muito importantes. No caso de coleta gquimica, como a
obtida pelos coletores usados, essa importincia & menor. O método
apresentado, que foi desenvolvido para oxi-minerais, embora adap-
tado para os minerais salinos (apatita e <calcita), mostrou-se

extremamente simples de executar e com boa reprodutibitidade.
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As andlises quimicas efetuadas nas diversas fragldes granulo-
métricas, densitdrias e das separagles magnéticas, visaram, além
da caracterizaglio completa, fornecer também subsidios para os
trabathos posteriores de concentraglio, possibititande a compara-

¢80 das andlises obtidas com as dos trabalhos futuros.
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8. ENSAIOS OE FLOTAGAD

Os ensaios de flotac3%c foram executados com o obhjetivo de ve-
rificar as possibilidades técnico-econOmicas do estabelecimento
de um oprocesso de dupla flotac%o para o minério da jazida de
Jacupiranga.

Como foi ebservado no levantamento bibliogréfico, ndo existe
uma rota tecnolégica genérica para o beneficiamento de fosfatos
por flotacio. O minério de Jacupiranga, como ficou demonstrado na
caracterizac¥o tecnolégica, apresenta-se muito diferente dos
minérios citados nos diversos trabalhos e patentes Llevantados,
especialmente por apresentar essencialmente ganga carbondtica.
OLém dissa, a silica presente aparace como componente da mics.

8 oproaramaclio para a execucdo dos ensaios de flotagio constou
das saquintes etapas:

-calibrag%c da célula de flotagdo da EPUSP;
-ensaios com padr@es secos;

-~ensaios com duas flotagBes feitas no Laboratério e
-ensaios com material fresco.

Os ensaios de flotacd3c foram executados nos Labaratérios da
Escola Politécnica (Departamento de Minas) e da Serfrana. Devido a
utilizacio de duas células de mesmo modelo, porém de diferentes
fabricantes e mostrande diferente grau de desgaste tants no rotor
guanto no estator, tornou-se necessédrio a execu¢3o de uma série
de ensaios oadrSes (com as duas cétulas), calibrando-as e assim
possibilitando a comparagio entre os resultados dos testes reali-
zados em cada uma delas.

Foram desenvolvidos inumeros ensaios que foram agrupados em
trés partes, visando a melhor organizagdo do trabalho. Na primei-

ra eaetapa foram executados ensaios com o material preparado con-
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forme descrito no capitule B: "Confecglo de padr8es para ensaios
de flotac8o reversa®". Foram chamados de "padr8es secos", pois
foram secados em Jacupiranga, para uso nos ensaios na Pali.

Na segunda etapa, desenvolveram-se as duas flotagles no labo-
ratério da EPUSP para possibilitar o estudo da dupla flotagdo,
sendo a segunda reversa.

Na terceira, os testes foram executados com material fresco,
proveniente da flotaglo industrial da Serrana. O material era
coletadn na planta industerial de beneficiamento em um dia e, no

seguinte, sem secagem ou estocagem, era submetido a ensaio.

8.1 CALIBRACAOC DA CeéLULA DE FLOTACAD DA EPUSP

A realizag%o dos ensaios praticos foi executada numa cétlula de
bancada marca Cimag, pertencente a EPUSP e com uma célula de
bancada marca Denver, de propriedade da Serrana, vutilizando-se
cubas de diversas capacidades (de 1 a 3 litras]).

Conforme citado anteriormente, para o desenvolvimento da in-
vestigagdo foram utilizadas duas cétulas de flotaglo, que apra-
sentavam algumas diferencas. HAssim, julgou-se necessdrio execu-
tar alguns ensaios padronizados com as duas células, para permi-
tir a comparagdo entre resuttados.

s enssios j& padronizados pela Serrana para o seu minério
visam simular 3 operaC3o da planta industrial. Usando-se padr@es
da alimentacBo da flotagc8o e com o mesmo operador, procurou-se
obter com a célula da EPUSP recuperac8es e teores de P205 prbxi-
mos aos obtidos com a célula da Serrana.

0 procedimento padr3o adotade pela Serrana consiste em condi-
cignar o minéric durante 5 minutos a 33% de sétidos com amido

gelatinizado com soda cédustica em pH de 10,3. O ajuste de pH &
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feito com a adig¢3o de soda caustica. Em seguida, a polpa & expan
dida para cerca de 18% de stélidos, o pH € novamente ajustado para
10,3, adiciona-se o coletor e flota-se, operando-se a 1200 Fpm.

RAs dosagens aproximadas dos reagentes utilizados s3e as seguin-

tes:
~amido .................. 50 g/t
-ftatl oil" L. ... B0 g/t
-soda cadstica .......... para pH = 10,3

Os resultados dos ensaios executados podem ser vistos na
tabeta 8.1.1 e figura 8.1.7. A célula da Serrana, operando a 1200
rpm, simula adequadamente a planta industrial e os resultados
mais proximos conseguidos com a céluta da EPUSP, foram os obtidos
operando a 1100 rpm.

Observou-se que o conjunto rotor-estator da célula da Serrana
apresentava-se bastante gqasto, enquanto a outra tinha muito pouco
uso, apresentando, portanto, desgastes minimos. Este fato justi-
fica a obten¢do de resultados metaldrgicos prbéximos operands com

diferentes rotagdes.

8.2 ENSRIOS DE FLOTACAD DE BANCADBA

Os ensaios de flotagdo foram feitos em célula de bancada, em
reqime descontinuo, utilizando-se os seguintes reagentes:
-dcido ortofosforico p.a.;
-dcido sulfirica p.a.;
-dcido cloridrico p.a.;
-acido fluoridrico p.a.;
-amido de milho da "Refina¢des de Milho Brasil";
-"tall oil" da "Gutzeit";

-soda cduticas em escamas;



TABFLA 8.1.1 - falibrag3o da cklula de flaotag3n da EPUSP

IENS C(CEL RPM TC MC TR MR RM RMET
i (%) (a) (%) (o) (%) (%)

T SER 1200 22,53 75,38 1.41 295,86 20.30% 80,28%
2 SER 1200 23,76 82,05 1,73 315,78 20,682% 78,11%
3 USP 1000 19.41 83,72 0,78 247,92 25.24% 89,37%
4 USSP 1100 22.38 78.38 1.21 300.24 20,70% 82,84%
5 USP 1100 24.01 70,21 1.02 274,82 20,35% 85,74%
B8 USP 1200 23.14 103.6 4,83 304.43 25.39% 61.93%

Como foram realizados ensaios de flotagdo direta, con-
siderou-se o flotado como concentrado (TC e MC) e o
deprimido como rejeito (TR e MR)
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~paolifosfato e
-amilase da "Miles".

Foi wusada 4gua destilada para a execuCdo de todos os
ensaios, bem como para a dilui¢do dos diversos reagentes, quando
necessario.

Os ensajos foram executados sempre em séries. Esta sistematica
mostrou-se adeaguada para compatibitizar os ensaios com as anali-
ses quimicas.

Todas as anélises quimicas foram executadas nos Llaboratérios

da Serrana,.

8.2.1 ENSAIQS COM PRABRBES SELDS

Os ensaios denominados "Ensaios {om Padr8es Secos" foram os
executados com o material previamente preparado conforme descrito
no capitulo B “Confeccdo de PadrBes para Ensaios de Flotagldo
Reversa". HBasicamente, conforme descrito anteriormente, este
material & um concentrado de um estdgio de flotagdio (“rougher®).
Assim, nesta primeira etapa, o estudo limitou-se a flotagdo
reversa.

0 procedimento bdsico consistiu em buscar uma depressio efi-
ciénte dos fosfatos. Inicialmente condicienaram-se as particulas
minerais em concentraciio de solidos mais elevada, da ordem de 359%
de sb6lidos com o depressor {(que também funcionava como regulador
de pH). Em sequida, a polpa era expandida com &gua destiltada,
adicionava-se o coleter, condicionava-se por um curto intervalo e
era feita a flotac¥o. HAlém disso, procuraram-se diversas condi-
c6es alternativas para esta rota, que serdo descritas no decorrer
do trabalho.

Na primeira série de ensaios buscava-se um primeiro contato
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com o processo. Inicialmente pragramou-se testar o &cido orto-
fosférica, aque conforme Levantado em refer&ncias bibliograficas,
em muitos casos, apresenta eficiente efeito depressor.

Os ensaios preliminares consistiram em condicionar 2 polpa a
35% de sélidos com o dcido ortofasférico durante cince minutos.
Em sequida, expandia-se a polpa para cerca de 18% de sélidos,
ajustava-se novamente o pH, adicionava-se o coletor, condiciona-
va-se por trinta segundos e flotava-se.

No tacante acs reagentes o dcido ortofosférice foi dituido a
5% am volume enquanto o coletor ("tall oit*) foi adicionado sem
ditui¢¥o, sob pena de alterar-se totalmente os resultados da
coleta, como foi citado anteriormente. Dessa forma, para garantir
quantidades adequadas de coletor, a adigclo foi feita com wuma
seringa e sempre com a mesma agulha. Para o controle da quantida-
de de coletor adicionade foi feita uma prévia calibragdo da agu-
lha da saringa, pesando-se varias vezes um ndmero conhecido de
gotas.

Conforme observado nos trabalhos consultadoes, a principal
varidvel a ser controlada era o pH de condicionamento e de flo-
tac%o para a depress8o dos fosfatos. HAssim, nessa etapa prelimi-
nar, procurou-se controlar essas varidveis e testando os diversos
padr6es previamente preparados. Além disso, procurgu-se avaliar o
efeito da gquantidade de coletor no processo. Foram fixados os
tempos de condicionamento do depressor e do coletor em cinco e
meio minutos respectivamente. Nesta fase n#o foram controlados
com exatidio as gquantidades adicionadas do depressor, pois este
também foi o regulador de pH.

0 controle do pH foi feito continuamente mantendo-se o eletro-
do em contato permanente com a polpa em agitag8o. Embora aste

procedimento seja extremamente danoso para o eletrodo, provacando
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grande desgaste e reduzindo sensivelmente a sua vida #tit, foi a
dnica forma encontrada de fazer o controte constante e adeqguado.
0 condicignamento da polpa em pH 4cide provoca a solubilizaglo
dos carbonatos, com o consequente consumo de acido e elevagdio do
pH, o que poderia afetar o processo. Rssim, durante o condiciona-
mento, manteve-se um continuo gotejamento de &cido na polpa.
faram reatizados diversos testes caom diferentes valores de pH,
acima de 5. VUale salientar a enorme dificuidade em se manter a
polpa em pH baixo, pois mesmo a3 adigdo continua de &cido durante
o condicionamento no permitia mant&-la em pH inferior a 4.

Os resultados dessa primeira série de ensaios podem ser vistos
na tabela 8.2.1.1. Ccmo pode-se observar, 0S raesultados foram
insatisfatérios. FEmbora a recuperaglio metalirgica tenha sido em
média, quase sempre superior a 35% P205, nio se conseguiu prati-
camente nenrhum enriquecimento. Nota-se que o aumento da dasagem
de coletor piora tanto a recupera¢3o metaldirgica, como elteva o
teor de fosfato no flotado, ou seja, no rejeito. Iste pode ser
explicado peio fato de que os pré-concentrados submetidos =
flotagdo reversa apresentavam pouco material para ser coletado,
peis continham peguenas guantidades de carbonato.

Em vista desses rasultados insatisfatérios, procurou-se veri-
ficar as suas possiveis causas. Observou-se gque o concentrado
fosfaétice nSo apresentava quase nenhum enriquecimento e que, além
dissa, o flaotado {concentrada de carbonatos) por vezes apresen-
tava teor mais elevado de P205 do que o deprimido (concentrado
fosfatico). F£ssas observa¢fes indicavam duas possibilidades: os
carbonatos nio estavam sendo flotados e/ou os fosfatos nic esta-
vam sendo deprimidos.

Para se tentar explicar tais resultados, levantaram-se algumas

hipotesaes:
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a) preparagdo inadequada dos pré-concentrados;

b) as carbonatos poderiam ainda conter resquiciaes do
depressor adicionado durante a preparaCdo dos pré-cancentrados;

¢} os grios de apatita ainda estavam impregnados pelo
coletor;

d) o 4cido ortofosférico n¥o apresentava o efeito de-
pressor esperado.

Levantadas essas quatro hipéteses, procurou-se definir pos-
siveis rotas da atuacBo para estudar o problema.

Dados da bibliografia consultada indicavam a necessidade da
retirada de npossiveis resquicios do "tall oil" dos gr3os de
apatita. Para isto tentou-se a descoleta através de Llixiviagho
dcida para promover a "limpeza" superficial destes gr¥es. {om
essa finalidade, foram executadas ensaios fazendo-se a “lavagem’
do pré-concentrado com 4cido. Essa lavagem consistiu em condicio-
nar o material em pH baixo, com o &cido ortofosférico, durante 5
minutos. Em seguida, o material foi postc em repouso para permi-
tir a decantacio dos sélidos e o desaguamento da polpa através de
sifonamento. Depois, a polpa era expandida para cerca de 30% de
s6lidos e promovia-se noveo condicionamento com o depressor por
cinco minutos, expandia-se para 18% de s6lidos, ajustava-se o pH
da polpa, adicionava-se o coletor, condicionava-se por trinta
sequndes e flotava-se.

Como j& salientado, o controle de pH era de grande importlincia
a, portanto, os ensaios foram feitos com rigido controle de pH.

Os resultados dos ensaios com uma prévia Lavagem podem ser
vistos na tabela 8.2.1.2. Como maostrado nesta tabela, os resulta-
dos continuaram tinsuficientes, wuma vez que nido se consequiu o
enriauecimento adeauado, embora a recuperac®o metalldrgica conti-

nuasse alta.
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Como sabia-se de antem#o, baseadoc em ralatérios internos da
Serrana, o 4cido ortofesférico apresenta efeito depressor sobre a
apatita, sendo, portanto, o primeiro a ser testado. No entanto,
comae o &cido ortofosférico n¥o apresentou o resultado desejado,
foram testados ocutros &cidos, adicionando-os ao ortofosférico ou
isotadamente, para tentar a descoteta (que poderia ser a razdo dao
prablema) e a melhor depress¥o da apatita. MfAssim, realizaram-se
testes com a adic¥o somente de &cido sulfiirico, somente com o
ortofosf6rico e com a combinac¢3o dos dois, permitindo a compara-
¢da de resultados.

# diluicdo adotada para os dcidos foi de 5% em volume.

Foi feito um primeiro condicicnamento da polpa com a adig¥o de
4cide., como mostra a tabela 8.2.1.3. Em seguida, a polpa foi
mantida em repouso, para permitir a decantagdio dos soélidos;
expandiu-se a mesma com agua, adicionou-se o coletor; efetuou-se
novoe condicionamento de 30 sequndos e flotou-se-Llhe.

Os resultados foram pouco promissares, com enriquecimento
muito aguém do desejado.

A tabela B8.2.1.3 mostra também que a associagcdoc entre os

4cidos sulfirico e ortofosférico ndo apresentou depressdo deseja-

da. Com a introdu¢3o do &cido sulfirico como requlador de pH e
depressor, observou-se gque havia a formag3o de bolhas de gas,
denotando a sua reac¥s com os carbonatos. Para tentar explicar

estes insucessos, foi levantadas a hipétese do material ainda esta
coletadao. Tentou-se a descoleta tornando mais intensas as condil-

cbes de lixiviagd3o 4d4cida.

Pode-se verificar na tabela 8.2.1.4 que, mesmo com duas lava-
gens executadas para tentar a3 descoleta, os resultados con-
tinuaram insatisfatédrios. Observou-se, no entanto, que ao se

fazer as duas lLavagens e abrindo a aeragfo antes da adigdo do

-
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a1
coletor, gue praticamente nenhum material apresentava tend€ncia a
flotar, 0o que permite supor gue havia sido consequido sucesso na
retirada do coletor que ainda pudesse estar presente nos grios de
apatita. Como seria extremamente inconveniente a execugdo de duas
tavagens de material, devido as dificuldades de manuseio e ©o©s
altos custoes envolvidos, tentou-se a descoleta, com apenas um
condicionamento, porém com tempo mais longo. 0 procedimento ado-
tado foi e de promover o primeiroc condicionamento com é&cido
durante quinze minutas, realizando o desaguamento em seguida e
procedendo como jd descrito anteriormente.

Na tabels 8.2.1.5 pode-se verificar os resultados destes en-
saios que permaneceram insatisfatérios. Aparentemente, consegqguiu-
se a descoleta, visto gque, quando se abria a aeraglio sem a adigdo
de coletor, n¥o se observava material flotando.

Bevido aos resulttados obtidos, suspeitou-se que o material-
padrdio usado, embora tenha sido secado e armazenado com extremo
cuidado, poderia estar com a superficie alterada. Poderia também
ter havido uma reaclio que provocou maior estabilidade dos reagen-
tes gue estavam em contato com o material e, portanto, nlo se
conseguia sua retirada.

Dessa forma, optou-se por iniciar testes fazendo-se as duas
flotac6es em Laboratério, ou seja, com o material de alimentagio

da flotagdo da Serrana.

8.2.2 ENSRIOS COM DURS FLOTAEBES

Nos ensaios, nos quais foram realizadas as duwas flotagles em
laboratério, o procedimento para a execug¢lo da etapa direta foi o
padronizado pela Serrana para os ensaios de simulagdo do processo

industrial. B etapa reversa foi feita como descrito acima.
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A execuclio dos ensaios com duas flotagBes em Laboratbrio @
bastante trabalhosa, exigqindo duas flotac¢Bes para cada teste.
Além dissoc, ocorrem outros problemas, quais sejam:

- a quantidade de concentrado obtido na primeira flota-
cdo & muito peguena;:

- por n¥o haver tempo hébil para as andlises aquimicas,
n%o foi possivel determinar os teores dos produtos da primeira
flotag%a e, consequentemente, a dosagem dos reagentes ndic podia
sar feita adequadamente;

- como ni#o era possivel secar o material e como 3s
guantidades geradas eram muito peguenas ndo foi possivel calcu-
lar com exatidio o balan¢o de massas.

D primeiro estégio de flotag3o foi executado conforme o proce-
dimento padr3o adotado pela Serrana, otimizado para simular o
procasso industrial. A descriglo desse procedimento encontra-se
no item 8.1. Em sequida, o concentrado da primeira flotagdo foi
submetido a etapa reversa.

Esse procedimento apresentou muitas dificuldades de execucdo

e controle: inicialmente n%o eram conhecidas as caracteristicas

dos produtos gerados, no que tange a massas e teores; @as massas
obtidas em cada ensaioc eram diminutas, dificuttando a dosagem
adequada dos reagentes para a flotagc8o; além disso, n¥o havia
boa reprodutibitidade nos ensaios, © gue n¥o permitia a compa-

rac¥o entre os resultados de cada bateria.

Para chlculo do teor da alimentaglo da etapa reversa (flotado
do primeiro estagio), adotou-se a ponderagdo dos teores e das
massas obtidas dos produtos finais da flotacdo. Esse procedimento
foi a methor forma de célcuto encontrada, uma vez que cada ensaio
de flotacHo direta gerava produto com teor diferente.

Os resultados do primeiro estédqio de flotagdio, como mostra a



B4
tabela B.2.2.1, estavam muito distantes do desejdvel. Pode-se
observar que o teor da alimentagdo do segundo astdgio wvariou
entre 16 até 26% P20S aproximadamente. Rtribui-se isto & forma de
coleta do flotade, aue faoi manual e ndo mecanizada sujeitando os
resul tadas a varidveis nlo mensurfveis.

Apesar disso, observou-se certa evolucio, pois o concentrado
da flotac3o reversa tendia a apresentar peguefno enriquecimento,
gue justificava a continuidade dos testes.

Suspeitou-se que O problema poderia estar na dificuldade de
coleta em pH écido. Realizaram-se alguns ensaios para verificar
essa possibilidade.

Esses ensaios consistiam na lavagem do material com dcide para
a elimina¢¥%o dos reagentes da primeira etapa, conforme descrito
anteriormente; em sequida, o pH era alevado com soda céustica
para 10,3 (valor ja otimizado pela Serrana e que apresenta os
methores resultados); adicionava-se o coletor condicionando por
30 segundos, rebaixava-se novamente ¢ pH para & faixa Acida,
condicionava-se novamente por cinco minutos e fiotava-se.

Os resultados obtidos podem ser vistos na tabets 8.2.2.2 e
coma se pode notar, ndo mostraram o anriquecimento desejado.
Embora isoladamente os resultados tenham sido muito pobres, o
pequeno enricuecimentsc observado abria a perspectiva de sucesso
em ensaios com pré-concentrados de flotag8oc0 sem secagem e armaze-
nagem préyvias. Em funcdo disso, partiu-se para uma naova fase de
ensaios, utitizando-se para isso material previamente flotado,

porém sem secagem oOu armazenagem longa.
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8.2.3 ENSAIOS COM MATERIAL PROVENIENTE DR FLOTRCAD INDUSTRIML A

SERRANA, SEM SECHGEM

Devido as dificuldades encontradas, descritas anteriormente,
optou-se por ensaiar material oriundo diretamente da flotagdo,
retirado do primeiro estédgio {(“"rougher") da planta industrial da
Serrana, sem secagem ou eskocagem.

0 procedimento 3dotado nos ensaios com material fresco foli
praticamente ©o wmesmo adotado na primeira etapa dos ensaios de
flotagd8o, sendo que a obtengdo de padr8es do material para os
ensaios de flotaglic reversa eram consequidos pelo enquartamento a
umido das amostras enviadas.

A realizag¥o desses ensaios acarretava uma série de dificulda-
des: se colhidos com muita antecedéncia, os reagentes da primeira
flotac8%e ainda presentes se deterioravam, exalande forte odor e
embora n%¥o se soubesse a influBncia dessa deterioragdo dos rea-
gentes na etapa de flotagdo reversa, optou-se por n8o fazer os
testes dessa forma, para n%o se introduzir mais wvariaveis no
processo. Hssim, optou-se pelo anvie das amaostras de Jacupiranga
para o laboratério do Departamento de Minas da EPUSP. Evidente-
mente, &ssa remessa era extremamente pencsa, pois exigia estru-
tura muito bem organizada, tanto de envio como de recepgdo das
amostras, fato oque sb foi possivel devido ao enorme empenho da
Serrana e de seu corpo técnico e administrativo.

0 raeamessa das amostras era feitas duas vezes por semana, sendo
o material enviado num dia processadec no seguinte. Havia diferen-
Cas na compaosi¢3o das amostras enviadas, decorrentes das diferen-
tes pilhas de homogeneiza¢Bo de minério de onde provinha a
alimentag¢do da usina.

0 nroblema se agravava ainda mais devido a Serrana processar,



86
separadamente, dois tipos de minérias: um dolomitico e outro
calcitico, chamados assim de acordo com a quantidade de magnésio
presente. HApesar dessas {imitagdes, optou-se pela wutilizagdo
desse material, pois permitia maior disponibilidade de amostras,
teores constantes dentro do mesmo lote e maior facilidade para a
exacu¢do dos ensaios.

0 procedimento adotado foi o seguinte: o material recebido era
homogeneizado, enguartado em quarteador de polpa, senda entdo as
aliquotas pesadas, calculada a porcentagem de sblidos e a massa
de material presente. Os resultados obtidos com os ensaios estdo
mostrados nas tabelas que se seguem.

il tabela 8.2.3.17 apresenta os rasul tados dos ensaios executa-
dos conforme o procedimento anterior. Observa-se que n#o fol
obtido o enriquecimentoc esperado.

Posteriormente, tentou-se o condicionamento do coletor em pH
stcalino conforme j& descrito. Os resul tados, porém, n¥a melhora-
ram, como mostrado na tabela 8.2.3.2.

Como i4 citado, no depdsito de Jacupiranga, sido beneficiados
saparadamente dais tipos de minérios: um calcitico e outro dolo-
mitico gque apresentam diferengas de comportamento frente aos
praocessos de separagdo por flotagdo. Como ndo se conhecia a
resposta desses dois tipos de minérios submetidos a processo de
dupla flotag3oc, executaram-se alguns ensaios com o material dolo-
mitico. 0Os resultados podem ser vistos nas tabelas 6.2.3.3 e
8.2.3.4. 0 tratamento dos dados obtidos nesses ensaios & muito
dificil, pois o primeiro concentrado obtido mno *rougher® da flo-
tac3o direta j& continha elevado teor de P205, devido a maior
facilidade de <concentragloc por flotagdo do minério dolomitico
pelo processo Serrana. Hssim, a quantidade de ganga presente &

t%0 peauena que torna dificil a avaliac¥o mais acurada da etapa
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93
reversa. De fato, na flotacio industrial da Serrana, o primeiro
concentrado da flotagdo, obtido de minério dolemitica, ja& apre-
senta teores proximos de 36% P20S, que s%o0 obtidos com o material
calcitico ap6s daois estdgios de lLimpeza. Por esta raz8o0, também a
maior parte dos estudos de dupla flotagBo foram executadas com
material calcitico.

Apesar disso, o0s resultados obtidos n¥o mostraram evaluclo,
pais ndo foi atingido nenhum enriquecimento. Os teores do flotado
foram muito altos, fazendo com que a recuperagdo metalirgica
fosse baixa.

Na busca de novos reagentes, tentou-se deprimir a apatita
usando opolifosfatos, que em ansaios anteriores realizados pela
Serrana haviam demonstrado capacidade depressora. 0Os resultados
desses ensaios podem ser vistos nas tabelas 8.2.3.5 e 8.2.3.B.
Tentou-se inicialmente controlar o pH com dcido sulfidrico, (tabe-
la 8.2.3.5). Posteriormente, foram tentadaos outros dcidos associ-
ados ac polifosfato, como mostrade na tabela 8.2.3.6.

Como os resultadas continuaram insatisfatérios, executaram-se
ensaios adicionais com os 4cidos cloeridrico e o fluoridrico . Os
resul tados desses ensaios podem ser vistos nas tabelas 8.2.3.7 e
8.2.3.8. Esses ensaios foram repetidos para varificar qual deles
teria a3 melhor ag¥o0 como depressor e ragulador de pH, programan-
do-sa todos os ensaios com a mesma amostra, 0 que permitiria
comparar os resultados sem se preoccupar com a varidvet alimenta-
¢8o.

Como pode-se chservar, os resultados continuaram pouco satis-
fatérios, n8o se conseguindo parimetros de comparac#a, ndo pos-
sibilitandao conclusfes a respeito de qual dos reguladores/de-
pressores poderia apresentar melhor resultada.

Para tentar explicar os resultades obtidos, levantaram-se
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vdrias hipodteses:

a) o material testado ainda estava impregnade com rea-
gentes da primeira flotag3o, sendo gue a lixiviaglo dcida n3o era
adequada para a remogdo dos mesmos;

b) as caracteristicas superficiais do materiat nio
permitiam flotag¥o reversa com as técnicas e reagentes testados.

fensiderando-se a primeira hipbtese, entrou-se em contato com
a Refina¢6es de Milho Brasil, fabricante do amido wusadao como
depressor da calcita no primeiro estagio da flotagdo. Verificou-
sea, entlo, que a eliminagdo total do amido & extremamente difi-
cill, tendo sido sugerido pela RMB a utiliza¢lo de lLongos periodas
de coendicionamento com 4cideo cloridrico ou o usao de enzimas.

Respeitando 3 orientac¥o recebida, tentou-se promover a elimi-
nag%o do amide através de condicionamento por Longos periodos com
dcido cloridrico (tabela 8.2.3.9). Como pode-se notar, nldo se
comsequiu aumentar o enriquecimaento.

Procurou-se, entdo, eliminar os reagentes com o uso de enzi-
mas, tendo sido realizados testes com a atfa-amilase da Miles, de
nome comercial Tenase. 0s resultados dos estudos com enzimas
{tabela 8.2.3.10) continuaram negativos.

Rdicionatmente, para testar a hipdtese do material ainda estar
impregnado com reagentes, buscou-se na mina minério cam alto tecr
de P205 para a execuglo de alguns ensaios de flotagdo reversa.
Estte minério simularia um concentrado de teor intermediario, como
aguales obtidos na primeira flotagdo “rougher”, porém sem ter
sidis suvhmetido a flotagcio &, portanto, com a superficie ainda
izemta de Qquaisquer reagentes. Foi conseguide um minérioc cam
aprox imadamente 18% P205, que foi moido, destamado e homogenei-
zade. Coem esse material realizou-se uma bateria de ensaios, com o

mesmo pracedimento adotado anteriormente. A tabelas 8.2.3.11 mos-
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tra @ms resultados obtidos, verificando-se que ndo se consequll

nenhum enriguecimento.
Frsumt anles todos essaes caminhos, constatou-se n¥o ter sido

encomtrada wma rota de flotac3c reversa, tecnicamente satisfatéd-

ria para o minérie de Jacupiranga.
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9. DISCUSSA0 DOS RESULTADOS

Os resultados das diversas baterias de ensaios executados nio
apresentaram tendéncia de aumento do teor de P205 na etapa de
flotagdo reversa que justificasse a continuidade das investiga-
¢0es. Praticamente ndo ocerreu nenhum enriguecimento.

Na tabela 8.2.17.1 pode-se ver gue dosagens maiores de coletaor
impticavam na queda de recuperacdo metalirgica sem aumento do
enriqueciﬁento. pois a guantidade de materialt a ser coletada
{carbonatos) era muito pequena. De fato, wuma das {imitacgGes
enfrentadas neste trabalho fai a dosagem do coletor pela dificul-
dade em se adicionar guantidades pequenas do mesmo, decorrente
da impossibitidade de dilui-io em dgua ou em autros sotlventes,
sem consequéncias para o0 processo. Em diversos ensaios ficou
demonstrado que aumentos na adic¢8o de coletor ndo traziam resul-
tados positivos.

H adogdo de uma prévia lixiviag3o dcidas (“tavagens") da con-
centrado da primeira flotagde direts foi considerada necesséria,
uma vez gue o material ainda estava impregnado de reagentes. Isso
foi verificado através de uma observagcdo simples: gquando o
material recolhido da primeira etapa era condicionade sem a
adicdo de cotetor, comegava imediatamente 3 flotar ao abrir-se 2
valvula da aeracido.

Hs baterias de =ensaios mostrados nas tabelas 8.2.2.1 e
8§.2.2.2, onde pode-se ver os resultados obtidos executando-se as
duas flotagdes em laboratdério, demonstraram a grande dificuldade
em se manter o controle do processo. e fata, os teores obtidos
no concentrado da primeira flotag8o foram muito varitdveis. Hlém
dissa, 2s dosagens de coletor foram sempre muito elevadas devido

3 pequena massa de concentrado gerado por ensaio da etapa direta,
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que consistia na alimentagdo da etapa reversa. No entanto, as
pequenas melhaoras observadas no enriquecimento indicaram a neces-
sidade de continuar as investiga¢8es, o que levou a desenvolver a
terceira etapa de ensaios.

R expectativa de obtengdo de resultados melhores a3%o foi
confilrmada nos ensaiogs posterioras, Isso permite supor que a
melhora apresentada na etapa com duas flotagBes em Llaboratério
nao se deva a ganhos reais no processo, mas a uma possivel falta
de padronizacd3o e controle dos ensaios. 0Os resultadaos pouco
satisfatorios observadaos nos ensaios na etapa de testes com
matertal cotetado da flotagdo industeial, sem secagem OU Aarmaze-
nagem, ndo mostraram evolugdes que indicassem a continuidade da
pesquisa, o0 qQue Llevou a interrupcio dos trabalhos. Vale ressal-
tar gque os resultados dos ensaios realizados com minério de alto
teor da mina, n#o previamente submetido a qualquer flotagHo, n¥o
apresentaram perspectivas de obten¢do de resultados positives.

Procurou-se, ent¥o, uma explicag¢do para esses insucessaos.
Estabeleceu-se contato com 3 equipe da Nuclebrds, que desenvaolveu
um processo de dupla flotagido, com a segunda etapa reversa, para
a concentraclo do minério de fosfato de Itatsia. Observou-se gue
os procedimentos adotados para o estudo da dupla flotagdo para o
minério de Itataia foram bastante semelhantes aos sequidos neste
trabalho.

Us melhores resultados na etapa de flotagdo reversa foram os
obtidos com &cido ortofosforico como depressor e requlador de pH.
Foram testados outras dcidos, destacando-se o uso do dcido sulfi-
rico como opgdo para reduzir custos, porém com resultados ligei-
ramente inferiores.

0 wuso combinado dos dcidos sulfgrico e ortofosforico apresen-

tou resultados proximos daqueles cbtidos usando somente o acido
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ortofosforicoc nos testes de laboratoria, em escala descontinua.
Por outro lado, quandao ensaiados em escala piloto, em Tegime
continua, o0s resultados da adig¢do da mistura foram piores em

relacdo aqueltes em que se usou apenas o ortofaosfébrico.

Observou-se gque, além da utilizac8o do dcido ortofosforico
camo depressor e requlador de pH e a foarma de adi¢d3o deste, as
varidveis pH de condicionamento e de flotacdo sdo extremamente
importantes para o procassa, devendo ser rigidamente controladas.
Apesar do grande numero de ensaios executados, observous-se que ¢
minério de Itataia ndoc apresentou boa resposta é&s tentativas de
flotacdo direta, como a executada para o minério de Jacupiranga.
0 minério de Itataia apresentou, no entantc, boa resposta ao
processo de flotac3o reversa, pois desde os primeiros ensaios ja
se notava uma tend&ncia dos carbonatos a flotar. De fato, notou-
se que, mesmoc sem 2 adi¢do de depressor, havia uma tendé&ncia dos
carbonatos a flotar e dos fosfatos a permanecerem deprimidos.

Trabalho recentemente apresentado de autoria de Hssis e outraos
{16) descreve o comportamento dos minérios de Jacupiranga e o de
ltataia frente a estudos fundamentais de flotag8o. Nesta pesquiss
foram selecionadas amostras representativas do minério das duss
reqgides, que foram cominuidos e ctassificados entre 212 e 150
um, separando-se fragdes puras de carbonatos (calcita e dolomita)
e apatita, através de separa¢8oc em separador Frantz e Lliquidos
densos.

Realizou-se compileta caracterizag¢fo tecnolégica dessas fragles.
Htravés do wuso de microfotografias, pOde-se verificar que as
superficies dos minerais em quest3oc apresentam-se muito diferen-
ciadas. H apatita de Itatasia possui superficie bastante rugosa,
com muitas reentrdncias e totalmente irregular, muito semelhante

a calcita de Jdacupiranga. Por outro Lado, a calcita de Itataia
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possuil superficie muite regular e, nesta caracteristica, & seme-
thante a apatita de Jacupiranga.

Us ensailos de flotagdo com esses minerais foram inicialmente
desenvolvides em tubo de Hallimend. Os reagentes utilizados foram
o 4cido oleico, amido e soda céustica. Todos os ensaios foram
executados com dgua destilada.

Os resultados obtidos nesses ensaios podem ser vistos nas
tabelas que se sequem. Na tabela 9.7 observa-se que a flotabili-
dade da «calcita de I[tataia & alta e da dolomita média. J& a
calcita de Jacupiranga é baixa. Quanto a apatita, a de Itataia
apresenta baixas flotabilidade e a de Jacupiranga alta. HRtravés

desses ensaios observou-se que a flotabilidade dos minerais cres-

cia na sequinte ardem: calcita de Jacupiranga, dolomita de
Itataia e calcita de Itataia. Constatou-se ainda que, aparente-
mente, ndo hd correlac8o entre a flotabilidade e o PZC ou em

qual mineral esteja contido o magnésio.

Nos ensaios de flotag3o com as misturas artificiais de apatita
e calcita de Itataia na propor¢3o de 50/50%, com e sem depressor
{amido gelatinizado), observou-se que, sem a adig8o do depressor
e sagmente com o controle do pH, havia alguma seletividade. Deve-
se ressaltar gue o mineral recuperado no flotade foi a calcita. R
adig¢do do amide reduz 3 seletividade, como mostrade na fiqura
9.1.

No caso da mistura de dolomita e apatita de [tataia, pOde-sa
verificar que, sem a2 adig¢do de amido, a dolomita apresenta muitao
maior fltotabilidade do que a apatita, especialmente na faixa
dcida de pH. Com a adig¢do do amido ocorre uma forte depressidio da
dolomita, implicando numa grande perda de seletividade.

Os testes com misturas artificiais calcita-apatita de Jacuopi-

ranga, conforme mostrado na fiqura 8.2, demonstraram que, sem a



TABELA 9.1 - (amparagdo de algumas caracteristicas entre 0s
varios minerais zstudados

- Ak M e T MR o M TL TEL MR ML TR e R M M o dmth TR Y TR - Sk W W M R M M e e e W w m m m m o m m e w

iMINERAL i PLC | FLOTABILIDADE |
[ T e ey e Ik o5 o Do o' o ey e IRy |
I i | I
FCALCITA ITHTAIA { 8,4 ! ALTA 1
IBOLOMETR ITRTHIA { 8,6 ! MeDIR |
ICALCITA JRCUP IRANGA 1 8,4 ! BRIXA I
i } i !
IRPATIY¥RA [TARATAINA i 5,9 i BAIXA i
ITAPATITA JACUPIRANGA 1 6,3 | ALTAH |
i § | |

e M W W E@ T WM W M, TR RO, R W L W M M E T T TR T W N B R T T TR e e e e e e e = = - -

Raferéncia: HAssig et al. (186)

Gz resultadog de flaotabilidade demonstram gue o compartamento
da apatita de Jacupiranga é semelhante a calcita de Itataia. AR
catcita de Jacubpiramnga apresenta caracteristica semelhante a
apatita de ltataija,



FIGURA 9.1 - Flotabitidade dos minerais apatita e calcita de
Itataia

% FLOTADA

a} sem amido blcam amido
100 | L 100

80 | /0/ 7

50 + &0
40 ¢ 40
20 : —~0 - 20
\\D\ \\{K
S 7 3 9 7 3
pH pH
{0} calcita
{0) apatita

referéncla: Hssis et al. (1B}

Pode-se observar que, na ausé&ncia de amido (depressor dos
carbonatos}, a calcita tem nitida tendéncia a flotar € a apatita
a ficar deprimida. Com a adigdo de amido cai =2 seletividade, mas

continua a tendéncia da calcita flotar.



FIGURA 9.2 -Flotabilidade dos minerals apatita e calcita de
Jacupiranga

% FLOTADA
a) sem amidao blcom amida
100 100
80 . ‘ 80
I
3
60 - B0
40 1 T 40
20 ¢ 20
5 7 3 5 9
pH pH

{©0) calcita
(O) apatitsa

referéncia: HBssis et al. (163

A flotabilidade da apatita e da calcita de Jacupiranga &
bastante oproxima. Com a adigdc de amido, a situacgdo se reverte
totalmente, pois neste casao a calcita tende a ficar no deprimido,
aumentando sensivelmente a seletividade.



116

adi¢da de amido, a seletividade & multo baixa; para pH mais
elevado, existe tendeéncia a flotar 2 apatita. Com a adig¢do do
amido, esta situagldo acentua-se muito, pois hd um forte efeito

depressor sobre a calcita, resultando numa boa seletividade, com

a flotacdo da apatita.

Lomo foi salientade anteriormente , a apatita de Itataia
apresenta uma superffcie bastante irregular semethante a calcita
de Jacupiranga, 30 passo que a apatita de Jacupirangs apresenta
superficie bastante Llimpa semelhante a calcita de Itataia. Este
taio, embora nd6 seja conclusivo, serve como uma possivel expli-
caC@o para os resultados observados. Por isso, 2 rota de benefi-
ciamento mais 1indicada para o minério de Itataia parece ser a
flotag%c reversa, confarme processo desenvolvido pelas eguipes
da Nuclebrds e da UFMG. Por gutro lado, a flotacdo direts para o
minério de Jacupiranga parece ser a melhor rota.

Hs possibilidades de desenvoivimento de um processo de dupla
fiotagdo, sendo a segunds etapa reversa para o minério de Jacupi-
ranga, ndo estdo esgotadas. Nao entanto, gs resultados obtidos
neste trabalho, somados as investiga¢des realizadas pela equipe
da UFMG, permitem concluir que dificilmente se poderd desenvolver
um processo técnica e aconomicamente vidvel parz o beneficiamento

do minério de Jacupiranga por dupla fletag8c com a segunda etapa

reversa.
1 excelente estagio de desenvolvimento atingido pelo atuat
processoc da2 Serrana, torna-o muito dificil de ser superado. Esse
trabalho, no entanto, se constitul numa contribuigdo critica para
este estudo, pois agregou uma série de novos conhecimentos sobre
as caracteristicas do minério de Jacupiranga.
s investiga¢des discutidas neste trabalho permitem concluir a

imviabitidade da dupia flotagdo com 3 sequnda etapa reversa, camo
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rota alternativa para o tratamento do deposito carbondtico con-

tendo fosfatos de Jacupiranga.
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