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RESUMO: No Rio Grande do Norte os pegmatitos respondem por grande parte da producéo
dos minerais industriais quartzo e feldspato. O quartzo e feldspato dos pegmatitos podem
ocorrer em bolsdes com dimensdes centimétricas a métricas ou na forma de intercrescimentos
milimétricos a submilimétricos. No caso dos intercrescimentos, a liberacdo fisica correta do
mineral de interesse envolve a adequacdo granulométrica através de operagdes de reducdo de
tamanho. O método no tratamento mineral que apresenta alta eficiéncia na recuperacdo de
finos é a flotacdo. O presente trabalho tem como objetivo principal avaliar a recuperacgdo de
quartzo e feldspato potéssico utilizando os coletores catidnicos diamina e sal quaternario de
amdnio no processo de flotacdo por ar dissolvido — FAD. Os testes foram realizados baseados
em um planejamento central composto 2*, através do qual verificou-se estatisticamente a
influéncia das variaveis de processo: concentracdo dos coletores sal quaternario de amonio e
diamina, pH e tempo de condicionamento. A eficiéncia de flotacdo foi calculada a partir do
grau de remoc&o de turbidez da solucéo. Resultados de maxima eficiéncia de flotagdo (60%)
foram encontrados nas curvas de nivel, plotadas nas condicfes de baixas concentracdes dos
coletores (1,0x10° mol.L™). Estas altas eficiéncias de flotacdo foram obtidas operando-se na
faixa de pH 4 — 8 com tempo de condicionamento variando de 3 a 5 minutos. Sendo assim, 0s
resultados obtidos mostraram que as variaveis de processo desempenharam papéis
importantes no processo de flotagdo por ar dissolvido em relacédo a flotabilidade dos minerais.

Palavras-chave: Minerais industriais; quartzo; feldspato; flotacao por ar dissolvido; remocao
de turbidez.



ABSTRACT

The pegmatite rocks in Rio Grande do Norte are responsible for much of the production of
industrial minerals like quartz and feldspar. Quartz and feldspar are minerals from pegmatite
which may occur in pockets with metric to centimetric dimensions or as millimetric to sub
millimetric intergrowths. The correct physical liberation of the mineral of interest, in case of
intergrowths, requires an appropriate particle size, acquired by size reduction operations. The
method for treating mineral which has a high efficiency fines particles recovery is flotation.
The main purpose of the present study is to evaluate the recovery of quartz and potassium
feldspar using cationic diamine and quaternary ammonium salt as collectors by means of
dissolved air flotation — DAF. The tests were performed based on a central composite design
2*. by which the influence of process variables was statistically verified: concentration of the
quaternary ammonium salt and diamine collectors, pH and conditioning time. The efficiency
of flotation was calculated from the removal of turbidity of the solution. Results of maximum
flotation efficiency (60%) were found in the level curves, plotted in conditions of low
concentrations of collectors (1,0 x 10° mol.L™). These high flotation efficiencies were
obtained when operating at pH 4 to 8 with conditioning time ranging from 3 to 5 minutes.
Thus, the results showed that the process variables have played important roles in the
dissolved air flotation process concerning the flotability of the minerals.

Keywords: Industrial minerals, quartz, feldspar, dissolved air flotation, removal of turbidity.
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CAPITULO 1
INTRODUCAO



1 Introducéo

Os minerais de pegmatitos respondem por grande parte da producdo de minerais industriais de
silicatos como quartzo (silica) e feldspato (aluminosilicato). Os mercados consumidores
destes minerais estdo nos mais diversos segmentos econdémicos, destacando-se para o0 quartzo
as industrias oOptica, eletronica, de instrumentacdo, ceramica e metaldrgica, enquanto para o
feldspato destacam-se as industrias de cerdmica, vidro, eletrodo para solda e tintas e vernizes
(CETEM, 2003).

No ano de 2003 ocorreu 0 crescimento no aproveitamento das reservas dos pegmatitos da
Provincia Pegmatitica Serid6-Borborema (PB/RN), motivada pelo crescimento da demanda
de feldspato para uso cerdmico no Brasil e no exterior. No Estado do Rio Grande do Norte a
demanda por feldspato cresceu devido a instalacdo, no municipio de Mossor6/RN, da fabrica
Porcellanati Revestimentos Ceramicos, sendo a maior produtora de porcelanato da América
Latina. Na indUstria ceramica, o feldspato tem a funcdo de formar uma fase vitrea no corpo,
promovendo uma vitrificacdo e transluzimento, e ainda permite ao corpo cerdmico manter a
forma apos a queima (CETEM, 2005). Em relacdo ao quartzo, a sua aplicacdo é funcdo do
contetdo de impurezas, defeitos no cristal e outras normas especificas que cada segmento
industrial requer (CETEM, 2000).

No ano de 2008 ndo houve producdo do cristal de quartzo sintético no Brasil, continuando
assim a dependéncia brasileira deste produto, de importancia estratégica para a inddstria
eletrdnica nacional, com o continente asiatico, que é o maior produtor mundial de quartzo
sintético. A industria de crescimento hidrotérmico de cristais de quartzo utilizando cristais
naturais tem substituido em parte o cristal natural pelas barras sintéticas cultivadas. Contudo,
ainda continua a dependéncia do mercado consumidor aos produtores mundiais dos grandes
blocos naturais piezoelétricos que sdo usados exclusivamente para a geracdo de sementes

usadas nos autoclaves das industrias de cristais sintéticos (DNPM, 2011).

H4, entretanto, uma barreira no processo de producédo brasileira de quartzo e feldspato que
predomina no segmento que envolve o pequeno minerador e 0 minerador informal. Trata-se
da auséncia de capacitacdo tecnoldgica (na maioria dos mineradores), que impossibilita a

agregacao de valor ao bem mineral nas etapas de lavra e beneficiamento (DNPM, 2010).



O mineral feldspato apresenta-se normalmente associado ao quartzo, sendo ambos, minerais
com propriedades similares. Isto €, ambos 0s minerais ndo sdo magneéticos e condutores,
apresentam densidade proxima e propriedades superficiais semelhantes. Contudo, as
propriedades superficiais podem ser modificadas através do uso de reagentes especificos
aumentando as diferencas nas caracteristicas superficiais. Com isso, a separacao de feldspato
do quartzo consiste em um desafio tecnoldgico devido as propriedades superficiais similares,
entre estes minerais. A definicdo de uma rota tecnoldgica para separacdo destes minerais,
notadamente quando eles se apresentam na forma de particulas finas, proporcionard o

aproveitamento de maior nimero das jazidas de pegmatitos.

A capacitagao tecnoldgica nos processos de mineragao consiste basicamente em processos de
separac¢do das particulas minerais valiosas dos minerais de ganga, com a obtencdo final de um
produto concentrado, com um teor elevado e adequado do mineral desejado. As técnicas
dependem das variacdes nas propriedades fisicas ou quimicas dos minerais e normalmente sdo
obtidas pela passagem de um fluxo ou de uma quantidade de particulas através de um
equipamento concentrador. As técnicas, também, dependem da viabilidade econdmica. A
Tabela 1.1 apresenta a relacdo entre as propriedades fisicas ou quimicas com as técnicas de

concentracao de minerais.

A liberacéo fisica correta do mineral de interesse envolve a adequacdo granulométrica através
de operag6es de reducdo de tamanho, embora o grau de liberacdo aumente com a reducdo do
tamanho das particulas, a seletividade diminui. O método no tratamento mineral que apresenta
alta eficiéncia na recuperacdo de finos é a flotacdo. Este método aplicado em minerais de
pegmatitos, como quartzo e feldspato, utiliza como coletor catiénico uma amina primaria de
cadeia longa (CHENYSHOVA et al., 2000).

Tabela 1.1.Relacdo entre propriedades e técnicas de concentracdo de minerais

Propriedades Métodos

Opticas Escolha éptica (manual ou automatica)

Densidade Jigues, mesas, espirais, cones, ciclones, etc.

Forma, peso especifico Idem densidade

Susceptibilidade magnética Separacdo magnética

Condutividade elétrica Separagdo eletrostatica

Radioatividade Escolha do contador

Textura-friabilidade Cominuicdo, classificagdo, hidrosseparagéo, peneira
Reatividade quimica Hidrometalurgia

Flotacdo, eletroforese, aglomeracdo esférica, agregacdo ou
dispersao seletiva.
Fonte: SAMPAIO e TAVARES, 2005.

Reatividade de superficie




As particulas com diametro menores que 100 um, consistem em um problema para a flotacgéo.
Segundo Ramirez et al. (1999) e Rodrigues e Rubio (2007) particulas muito finas tem a
probabilidade de colisdo e adesdo entre bolha e particula reduzida devido as particulas
tenderem a seguir as linhas de fluxo em torno da bolha, diminuindo a eficiéncia na colisdo. De
acordo com Rubio et al (2002), Nguyen et al (2006), Rodrigues e Rubio (2007) e Karaguzel
(2010), o método de flotacdo por ar dissolvido (FAD) apresenta ampla aplicagdo na industria
de papel, indlstria de processamento de alimentos, industria petrogquimica, unidades de
tratamento de &gua potavel e efluentes e sistemas de espessamento de lodos industriais, que
envolvem particulas de tamanho menores que 100 pm, consideradas como coloidais e

nanoparticulas.

O presente trabalho busca avaliar estatisticamente o efeito da utilizacdo de coletores
catiénicos, sendo empregada uma diamina e um sal quaternario de amoénio na flotacdo por ar
dissolvido para os minerais quartzo e feldspato potassico, que representa uma paragénese
bastante comum nos pegmatitos do Rio Grande do Norte. Para o estudo foi realizado um
planejamento experimental fatorial completo 2* para otimizacdo de custo e tempo dos
experimentos. Em paralelo foi realizado a caracterizacdo das amostras por espectrometria por
fluorescéncia de raios X, difracdo de raios X e analise granulométrica. A determinacdo do
ponto isoelétrico (PIE) dos minerais é obtida através do método de Mular e Roberts (1966),

parametro de grande utilidade na interpretacdo dos dados obtidos no processo de flotacéo.
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2 Objetivos

2.1 Geral

O presente trabalho tem como objetivo principal avaliar a recupera¢do dos minerais quartzo e

feldspato potéssico, utilizando coletores catiénicos tipo diamina e sal quaternario de aménio

no processo de flotacdo por ar dissolvido - FAD.

2.2 Especificos

Realizar a caracterizagdo quimica das amostras de quartzo e feldspato potassico
por espectrometria por fluorescéncia de raios X e mineralogica por difracdo de

raios X objetivando confirmar o seu grau de pureza;

Realizar a caracterizacdo granulométrica das amostras para verificar o tamanho

médio e a distribuicdo do tamanho das particulas;

Realizar medidas pelo método de Mular e Roberts a fim de verificar o ponto

isoelétrico dos minerais;

Desenvolver uma metodologia para determinagdo da flotabilidade dos minerais
com base na comparacdo da turbidez da dispersdo gerada por agitacdo (mantida
constante durante o condicionamento) com a turbidez remanescente apds

flotacao;

Estabelecer um processo de flotacdo por ar dissolvido dos minerais quartzo e

feldspato potassico puros fazendo uso da metodologia desenvolvida;

Com base no planejamento fatorial completo 2* verificar estatisticamente a
influéncia das variaveis de processo: concentracdo dos dois coletores, pH e tempo
de condicionamento, em relacdo a recuperacdo dos minerais, para cada condicéo,

obtendo uma equacdo empirica para 0 processo.
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3 Revisao Bibliografica

Este capitulo se propbe a mostrar aspectos tedricos relacionados a minerais silicatos e sobre a
flotacdo. Apresentam-se também alguns estudos realizados sobre a flotacdo de quartzo e

feldspato.
3.1 — Quartzo e Feldspato

Cerca de 98% da crosta terrestre correspondem a oito elementos quimicos: oxigénio, silicio,
aluminio, ferro, magnésio, calcio, sddio e potassio. Desses oito elementos somente o oxigénio
e silicio sdo responsaveis por cerca de 70% da crosta. Esse fato explica por que 0s minerais
que contém silicio e oxigénio, denominados silicatos, sdo 0s minerais mais abundantes na
crosta terrestre (KLEIN, 2002).

Os silicatos, aluminosilicatos e silica sdo os principais constituintes das rochas, areias e seus
produtos de decomposicdo: as argilas e os solos. Dentro deste grupo o dioxido de silicio,
comumente chamado de silica, se apresenta muito abundante na forma de quartzo (LEE,
2003).

O SiO; apresenta uma estrutura tridimensional na qual o silicio apresenta-se ligado a quatro
atomos de oxigénio formando um tetraedro, como mostra a Figura 3.1. Esta estrutura é
possivel gracas a relacdo entre os raios do cation, r, e do &nion, r.. Sendo rc = 0,42A para Si**
e r, = 1,40A para O?. Esta relaco rc/r, = 0,30 encontra-se dentro da faixa de 0,414 a 0,255
para o qual o cation leva a um namero de coordenagdo 4 correspondente a estrutura
tridimensional do tetraedro onde os ions estdo o mais préximo possivel. A diferengca no
arranjo estd na maneira como 0s grupos anionicos [SiO4]* estdo ligados uns aos outros
buscando sempre a estabilidade geométrica e eletrostatica, como ocorre no quartzo e o
feldspato (KLEIN, 2002).

Nos pegmatitos, o quartzo € um mineral indicador da propria ocorréncia destas rochas.
Devido ao fato de sua cristalizacdo ocorrer em temperaturas mais baixas, durante a fase final
de resfriamento do magma, e este resfriamento ocorrer no sentido dos contatos com as rochas
encaixantes para o centro, uma grande quantidade de quartzo é formada na regido central do
veio. Este quartzo, ap6s o processo de intemperizacdo, gera um lineamento de cascalho que

indica na superficie do terreno a ocorréncia do pegmatito (KLEIN, 2002). Nos pegmatitos o
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quartzo pode ser encontrado associado ao feldspato. Os feldspatos que ocorrem comumente

nos pegmatitos incluem os K-feldspatos (KAISizOg) e albita (NaAlSisOg) e entre albita e

anortita (CaAl,Si;Og). O ortoclasio é polimorfo de sanidina e microclina.

(menu <} =}(+ - }Tlo)

.

Figura 3.1Estrutura cristalina do quartzo. Cations de Si** na cor marrom e anions de O na cor azul.
(Fonte: www.webmineral.com)

Feldspatos sdo compostos por tetraedros coordenados por Si e Al e interligados pelos

oxigénios dos vértices. Nos tetraedros com Si a carga do cétion é dividida por 4 atomos de

oxigénio o que leva a forca eletrostatica de cada ligacdo ser igual a 1. Nos tetraedros com Al a

forca da ligacéo eletrostatica e %. Assim o oxigénio, compartilhado pelos dois tetraedros de Si

e Al, tem uma valéncia eletrostatica insatisfeita. A unidade de carga pode ser balanceada por

cations monovalentes como K*ou Na® ou bivalentes como o Ca®* com nlmero de

coordenacdo 8, como mostra a Figura 3.2. Ao contrério, cations como 0 Mg?*ou Fe**, com

coordenacdo 6, teriam contribuicdo de carga sem possibilidade de balanceamento. Devido a

esse fato os feldspatos formam compostos com Ca, Na e K e ndo contém Mg ou Fe (KLEIN,

2002).

Figura 3.2 Estrutura cristalina do feldspato potassico.
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Cations de Si** na cor marrom, anions de O* na
cor azul e cations de K** na cor verde. (Fonte: www.webmineral.com)



Atkin et al (2003) sugerem que a reagao que estabelece o aparecimento de cargas no didxido

de silicio pode ser descrita pelas equacdes 1 e 2:

SiOH + H* <> SiOH," (1)
K4
SiOH + OH" © SiO™ + HyO(aq) (2)

A magnitude das constantes de equilibrio K; e K; nas equacgdes 1 e 2, determinam a carga na
superficie da silica (ATKIN et al., 2003). Segundo Mielczarski,J.A. e Pokrovsky, O.S. (2006),
a estrutura da superficie da silica, em solucdo aquosa, ndo apresenta uma camada uniforme de
silicio, mas apresentam as espécies OH,", OH® e O” em percentuais que depende do pH. Em
pH 2 a densidade superficial dos grupos OH," e O™ apresentam valores iguais, tornando a
superficie eletricamente neutra, mostrando uma boa conformidade com o valor do pH no

ponto isoelétrico para o quartzo.
3.2 - Caracterizacdo Quimica e Mineralogica de Minerais

A caracterizagdo quimica de minerais e a determinagdo de suas propriedades permitem
estudar as modificacGes na aplicacdo dos minerais e em processos de separagdo. Um dos
caminhos que pode ser seguido para melhor conhecimento das propriedades dos minerais é o
emprego das técnicas de difracdo de raios X (analise mineral6gica) e fluorescéncia de raios X
(andlise quimica). A espectrometria por fluorescéncia de raios X fornece como resultados o0s

elementos constituintes dos minerais com a sua proporcao na forma de éxidos.

A fluorescéncia de raios X é uma importante técnica ndo destrutiva que permite ndo sé uma
analise qualitativa (identificacdo dos elementos presentes numa amostra), como também
quantitativa, permitindo estabelecer a propor¢do em que cada elemento se encontra presente.
Na fluorescéncia de raios X usa-se uma fonte de radiacéo de elevada energia produzindo ions
excitados eletronicamente que voltam ao estado fundamental mediante transi¢cbes que

envolvem os elétrons dos niveis de maior energia (SKOOG D. A., 2002).

O método de difracdo de raios X, desenvolvido por Bragg em 1912, consiste em uma
importante fonte de informacdo sobre os espacamentos e arranjos dos atomos em materiais
cristalinos. O fenémeno da difracdo ocorre da interacdo entre o vetor campo elétrica da
radiagdo X com os elétrons da matéria que a radiacdo atravessa resultando no espalhamento
do feixe. Quando os raios X sdo espalhados, ocorre a interferéncia (construtiva e destrutiva)
entre os raios espalhados devido a distancia entre 0s centros dos atomos e os comprimentos de
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onda da radiacdo incidente serem de mesma ordem de grandeza (SKOOG D. A, 2002). O
método permite a identificacdo mineraldgica por comparacdo do difratograma obtido com
cartdbes do banco de dados especifico (JCPDS — Joint Committee on Powder Diffraction
Standards).

3.3 - Flotacao

A flotacdo é a mais versatil e eficiente técnica de beneficiamento de minérios, sendo também
a mais complexa. As demais técnicas baseiam-se nas diferencas de propriedades fisicas
(densidade, susceptibilidade magnética, condutividade, etc.). H& limitacdes evidentes nos
métodos fisicos de concentracdo. Essa limitagdo diz respeito ao fato de que os equipamentos

ndo sdo eficientes para separar fragoes finas.

Em relacdo ao meio ambiente o processo de flotacdo apresenta baixa concentracdo de
reagentes no efluente, grande niamero de reagentes organicos e biodegradaveis, tratamento
simplificado dos efluentes para remoc¢do de substancias residuais e de sélidos suspensos. Em
comparagdo com a lixiviacdo, pode-se dizer que para uma dada eficiéncia do processo, a

quantidade dos rejeitos solidos dispostos é menor.

A flotacdo se desenvolve em um meio onde as trés fases (solida, liquida e gasosa) estdo
presentes e participam intensamente do processo. A fase solida representada pela mistura de
minerais pode apresentar superficie polar ou apolar. As fases liquida e gasosa apresentam
superficie polar e apolar, respectivamente. No processo o liquido comumente utilizado € a
agua e os gases comumente utilizados sdo oxigénio, hidrogénio e nitrogénio (BALTAR,
2008).

A técnica da flotacdo consiste em um processo de natureza fisico-quimica que explora as
diferencas de caracteristicas superficiais dos diversos minerais. Os minerais com superficie
polar sdo hidrofilicos (tém afinidade com a agua) e aqueles com superficie apolar sdo
hidrofobicos (apresentam aversdo a agua) (SHAW, 2003 ).

Os minerais hidrofébicos aderem as bolhas de ar e sdo transportados para a superficie de onde
sdo removidos, enquanto os hidrofilicos permanecem em suspensdo, com a superficie
recoberta por moléculas de agua (ADAMSON, 1997).

A hidrofobicidade de um sélido pode ser avaliada diretamente pelo angulo de contato 6 entre
as fases sélida, liquida e gasosa. Quando este angulo, medido por convencdo na fase liquida, é
11



estabelecido, admite-se que o equilibrio foi atingido entre as interfaces sélido-liquido, s6lido-
gés e gas-liquido, estando as mesmas mutuamente saturadas. Se o angulo 6 apresentar valores
elevados, as bolhas espalham-se sobre a superficie e, portanto, o sélido que ndo foi molhado
pelo liquido (meio aquoso) é considerado hidrofébico (ADAMSON, 1997).

O éangulo de contato pode ser influenciado por diversos fatores, como, dificuldade na
caracterizacdo da rugosidade; dificuldade de distingdo entre o angulo de contato real e o
aparente; dificuldade em distinguir entre rugosidade e superficie heterogénea. A superficie
heterogénea depende da presenca de impurezas e da adsor¢do de surfactantes, e o tamanho e
forma da particula que dependem das propriedades fisico-quimicas da superficie e das
condicdes hidrodindmicas (CHAU et al., 2009).

Como cada mineral apresenta uma superficie caracteristica, teoricamente, a flotacdo pode ser
aplicada em diversas situacdes. Além disso, este método proporciona mais tolerancia as
fracBes finas quando comparado aos métodos fisicos de concentracdo. Entretanto, particulas
menores que 100 um consistem em um problema para a flotacdo. Portanto, a técnica de
flotacdo por ar dissolvido apresenta aplicabilidade em diversos setores da industria em que as

particulas apresentam tamanho médio menor que 100 um (RODRIGUES e RUBIO, 2007).

3.3.1 - Flotacéo por Ar Dissolvido — FAD

O processo por gas dissolvido (FGD) refere-se a flotacdo realizada na presenca de gas
dissolvido, como fonte geradora de bolhas. Na pratica, qualquer gas pode ser usado, mas
devido ao custo, o ar é comumente empregado na maioria das aplicagdes industriais. Assim, a
flotacdo por gas dissolvido é denominada mais especificamente como flotagdo por ar
dissolvido (FAD), (RODRIGUES, 2004).

O processo FAD caracteriza-se pela producdo de um elevado namero de microbolhas com
didmetro entre 30 e 100 um. O ar é dissolvido em &gua em um saturador sob pressao (300-600
kPa) e quando esta agua saturada com gas € injetada, a pressao atmosférica, na caAmara de
flotacdo, o gas em excesso é liberado sob a forma de microbolhas, que se aderem a fase em
suspensdo, promovendo a sua flotacdo. Uma desvantagem da FAD, quando se considera sua
aplicacdo no beneficiamento de finos de minérios, reside na sua baixa capacidade de

tratamento expressa em termos de teor de sélidos da polpa (RODRIGUES, 2004).
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3.3.1.1- Etapas da Flotag&o por Ar Dissolvido

As etapas fundamentais em um sistema de FAD sdo: dissolucdo do ar na agua, reducdo da
pressao com formacao de microbolhas e adesdo bolha-particula. A etapa de dissolu¢do do ar
na agua é controlada pela disponibilidade de ar na flotacdo. A quantidade tedrica de gas que
pode ser dissolvida na agua é determinada pela lei de Henry, que estabelece que a
solubilidade de um gas em um liquido é proporcional a pressdo parcial do gas. Assim, a
quantidade teorica de ar disponivel para flotacdo, quando a agua saturada com ar, a uma
pressao nominal P, é injetada na camara de flotacdo, a pressdo atmosférica, € dada pela

Equacao (3):
Va = K Psat (3)

Em que:

V, — volume teorico de ar dissolvido para flotagdo por litro de agua saturada;

K — constante de Henry, expressa a solubilidade do gas por litro de agua a pressdo atmosférica
em funcdo da temperatura;

Psat — Pressdo de saturacéo.

Na etapa de redugdo da pressdo, a formacdo de microbolhas é o resultado da
cavitacdo/nucleacdo da dgua saturada com gas a altas pressdes quando ocorre a brusca queda
de pressdo no estreitamento no dispositivo redutor de pressdo, tal como o estreitamento do
tipo Venturi ou “nozzles”. Na FAD em que o liquido é 4gua com um alto contelido de gas
dissolvido, a formagdo de bolhas é facilitada pela difusdo do gas desde o liquido altamente
sobre-saturado no estreitamento as cavidades gasosas que de outro modo se haveriam re-
dissolvido além do estreitamento (RODRIGUES, 2004).

Os mecanismos responsaveis pela formacdo das microbolhas ainda ndo estdo bem
compreendidos. O fenbmeno de dessorcdo do gas dissolvido com formacdo de bolhas €
frequentemente chamado cavitacdo em um amplo sentido da palavra, isto é, formacdo de
“buracos” (cavidades) no meio liquido, ou seja, vazios preenchidos de gas e/ou vapor. Pode
ser chamado também, de nucleacdo de bolhas, embora este termo seja referido ao primeiro
estagio da cavitacdo, isto é, criacdo ou surgimento das cavidades. Por analogia com o
mecanismo da precipitacdo de substancias solidas, a expressao precipitacdo de gas dissolvido
é também utilizada de modo geral para descrever o fenbmeno da transformacdo do ar em

supersaturacdo da fase liquida para fase gasosa. Em outras palavras, cavitacdo/nucleacdo € o
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processo pelo qual a estrutura liquida é rompida para formar uma cavidade por meio de forcas
externas (RODRIGUES, 2004).

O processo de adesdao na flotacdo apresenta trés etapas bem definidas que ocorrem em
sequiéncia: colisdo, adesdo e transporte. A primeira etapa € bastante influenciada pelo sistema
hidrodindmico, tamanho da particula e diametro da bolha. Considera-se que a colisdo ocorre
quando uma particula e uma bolha se aproximam tanto que as interac@es fisico-quimicas entre

as partes comegam a operar (BALTAR, 2008).

Segundo Nguyen et al (2006), Rodrigues e Rubio (2007) e Miettinen et al. (2010) a
determinacdo da colisdo bolha particula envolve a avaliacdo das forgcas com que uma particula
desvia sua trajetdria a partir das linhas de fluxo proximas a superficie da bolha, a ponto de
colidir com a bolha. As forcas que afetam o movimento das particulas sdo as forcas
gravitacionais, as forcas inerciais e forcas de arrasto hidrodindmico. Dessas forcas quatro
mecanismos de colisdo bolha-particula envolvendo a inércia, a gravidade, interceptacdo e
difusdo browniana sdo mostrados na Figura 3.3. O mecanismo de colisdo inercial € o mais
provavel para particulas grossas e densas, por ndo conseguir acompanhar as linhas de fluxo e
tendem a se mover em uma trajetoria retilinea. Se a densidade da particula é maior do que a
do fluido, as particulas apresentam certas velocidades de sedimentacdo e, portanto, sua
trajetoria desvia das linhas de fluxo. Este desvio pode fazer com que a particula colida com a
bolha, caracterizando a colisdo gravitacional. No caso de colisdo por interceptacao, ocorrera
somente quando as particulas seguirem as linhas de fluxo que levam ao contato com a
superficie da bolha. No caso de particulas coloidais, 0 movimento Browniano pode sobrepor -

se a trajetdria, devido ao movimento aleatério das particulas.

Figura 3. 3. Representacao esquematica de mecanismos de colisdo (a) inercial, (b) gravitacional, (c)
interceptacéo e (d) movimento browniano. As linhas grossas representam as trajetorias das particulas e
as linhas finas representam as linhas de fluxo. (Fonte: MIETTINEN et al, 2010)
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Portanto, a etapa de colisdo é funcdo do movimento relativo de particulas e bolhas, sendo
controlado pela forga de cisalhamento produzido pelo movimento relativo entre o liquido e as
particulas, pela forca de atracdo gravitacional, com maior importancia para particulas densas,
de tamanho intermediario e particulas grossas, pela inércia e/ou momentum das particulas
(particulas grossas) e pela difusdo ou movimento browniano (particulas finas) (MIETTINEN
etal., 2010)

Segundo Rodrigues e Rubio (2007), Baltar (2008) e Miettinen et al. (2010) a etapa da adeséo
depende das interacGes interfaciais entre a bolha e a particula, sendo fortemente favorecida
pela hidrofobicidade da superficie mineral. Para que ocorra a adesdo & necessario o
deslocamento do filme hidratado da superficie mineral pela bolha de ar. Este fenbmeno ocorre
somente se a forca resultante entre a superficie e a bolha de ar é de carater atrativo, condi¢do

que € determinada pela hidrofobicidade da particula.

No entanto, além deste critério termodinamico, existe uma condi¢do cinética para que ocorra a
adesdo, isto é, que o tempo de contato entre bolha e particula seja maior que o tempo de
indugdo (tempo necessario para o afinamento e deslocamento do filme hidratado da
superficie). De acordo com Leech (1987) apud Rodrigues (2004), os materiais suspensos em
meio aquoso podem aderir as bolhas de gas por um mecanismo com quatro etapas. As duas
primeiras etapas constituem um sistema trifasico, que pode ser caracterizado pela tensdo
superficial e um angulo de contato. Enquanto as duas ultimas etapas ocorrem independentes
das caracteristicas superficiais da fase dispersa, mas dependem das caracteristicas fisicas da
estrutura dos flocos. Na inclusdo de bolhas de ar dentro dos flocos, as for¢as de adesdo nao
sdo importantes, porque as bolhas estdo incluidas na estrutura do floco. A ocorréncia deste
mecanismo serd mais acentuada se os flocos forem maiores e possuir uma forma mais
irregular. Na captura de flocos por bolhas, a adesdo pode ser efetuada,porque o floco serve

como um nucleo na formacdo da bolha, ou pela interacao bolha-floco.

Por ultimo, de acordo com Rodrigues e Rubio (2007), Baltar (2008) e Miettinen et al. (2010),
para que a etapa no transporte da particula hidrofobica pela bolha seja completada, €
necessario que ndo haja ruptura do agregado bolha-particula. Com isso, uma vez estabelecida
a linha de contato das trés fases, o agregado bolha-particula s6 pode ser desfeito por acdo de
forcas externas, que depende das condicbes hidrodindmicas existentes no processo. O
transporte vai ocorrer quando o empuxo do conjunto particula-bolha for maior do que o peso

das particulas. Para tal, o sistema é favorecido com bolhas grandes e particulas pequenas.
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3.3.3 - Sistema de Reagentes

A flotagdo, necessariamente, deve ser seletiva. Sendo assim, a probabilidade de éxito no
processo sera tanto maior quanto mais distintas forem as superficies das espécies a serem
separadas. Para viabilizar a operacdo, como a imensa maioria das espécies minerais
apresentam superficie hidrofilica em diferentes niveis, o processo de flotacdo faz uso de

reagentes que modificam ou aumentam as diferencas entre as caracteristicas superficiais.

Os sistemas de reagentes séo classificados segundo suas funcdes em Coletores, Espumantes e
Modificadores. Outras substdncias podem ser empregadas como dispersantes
“seqliestradores”, que retiram da solucdo cations de metais pesados fornecendo compostos

insolUveis do cation indesejado, ou “Dissolvedores” do coletor (BALTAR, 2008).
3.3.3.1 - Coletores

Reagentes surfactantes que apresentam como funcdo proporcionar propriedades hidrofébicas
as superficies dos minerais. S80 compostos organicos heteropolares formados por uma parte
ibnica de carater polar e uma parte covalente de parte apolar (PLETNEV, 2001). Os coletores

podem ser classificados de acordo com a fungdo quimica em:

e Catibnicos: corresponde a moléculas que se dissociam em solu¢do formando cétions
com cadeia hidrocarbdnica e anions hidratados. Consiste no grupo das aminas e seus
acetatos. S&o adsorvidos e dessorvidos facil e rapidamente. Sio menos seletivos que
os coletores anidnicos e mais afetados por modificadores de coleta. Sua aplicacdo
tipica é na flotagdo de ndo-metélicos, tais como quartzo, silicatos, aluminosilicatos e
Varios 0xidos;

e Anibnicos: sdo compostos que se dissociam em agua formando anions com longa
cadeia hidrocarbénica e cations hidratados. Subdividem-se de acordo com a funcédo
quimica correspondente, em &cidos graxos e seus sabdes, tiocarbonatos ou xantatos,
sulfatos de alcoila ou arila, tidisou mercaptanas, tiouréias, ditiofosfatos ou aerofloats,
tiocarbamatos.

e Nao-idnicos: sdo compostos que ndo se dissociam em ions e, portanto, ndo apresentam
carga. Entretanto, dependendo do valor do pH os ndo-iénicos podem adquirir carga.
Podem ser classificados em alcodis, poliérter, ésteres ou suas combinacdes.

e Anfotérico ou Zwiteridnico: composto com grupo funcional capaz de transportar

cargas de surfactantes catidnico e anidnico. Apresentam grupos fortemente acidos e
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grupo fortemente basico, tais como grupo sulfénico e amoénio quaternario,

respectivamente.
3.3.3.2 - Espumantes

Reagentes que apresentam estrutura molecular formada por cadeia hidrocarbénica e um grupo

polar que pode ser i6nico ou nao-iénico (BALTAR, 2008). Tém como funcéo:

e Reduzir a tensdo superficial — a absor¢do de um surfactante na interface
liquido-g4s reduz a tensdo superficial resultando em uma maior
estabilidade da bolha, o que é essencial para a formacdo da espuma;

e Evitar coalescéncia — a adsor¢do do espumante na interface liquido-gas
diminui a permeabilidade da membrana interfacial, dificultando o
fendbmeno da coalescéncia. Esse fato contribui para manter a probabilidade
de colisdo com as particulas hidrofébicas.

e Favorecer a adesdo Particula-Bolha — aumenta o tempo de contato da
particula com a bolha, apds o choque. Isso favorece a probabilidade de

adesao.
3.3.3.3 - Modificadores

Reagentes que apresentam a funcdo de adequar a acdo efetiva do coletor e aumentar sua

seletividade. Tal grupo de reagentes possui uma subdivisao, de acordo com a sua funcao:

e Reguladores de pH;

e Ativadores — sdo ions que modificam a superficie do mineral que se deseja
flotar, tornando-a atrativa para a coleta, ativando a adsorcdo do coletor.
Entre os ativadores podem-se destacar os cations metalicos;

e Depressores — modificam, seletivamente, a superficie de determinados
minerais impedindo sua coleta, ou seja, deprimem a acdo do coletor nas
particulas indesejaveis, reagindo com a superficie do mineral de ganga,
tornando-a hidrofilica (BALTAR, 2008).

3.3.4 - Flotacéo de Quartzo e Feldspato

O mineral de quartzo encontra-se associado a outros tipos de minerais, dependendo da

formacdo das rochas. Com isso, 0 quartzo comp@e a ganga mineral de muitos processos de
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beneficiamento, sendo motivo de muitos estudos envolvendo flotacdo com o objetivo de
separar o mineral de interesse do quartzo que compde a ganga mineral. Muito dos trabalhos
envolve 0 uso de aminas e oleato de sddio como reagente coletor nos processos de flotagéo.
Sal de alquilaminas primaria de cadeia longa € usado como coletor em processos de flotacédo
principalmente devido ao seu carater anfifilico e a sua relativa alta solubilidade
(VIDY ADHAR et al., 2002a).

A adsorcdo de amina é funcdo do pH, que para silicatos corresponde a faixa de pH 2 — 7. Em
tal faixa de pH os silicatos apresentam carga superficial negativa. Com isso, a concentragdo
de aminas na superficie do mineral é maior em relacdo ao seio da solucdo. Na faixa de pH 8 —
10 ocorre o processo de co-adsocdo de moléculas neutras, resultando no fechamento da
camada de micela na superficie do mineral, tornando a superficie hidrofébica
(VIDYADHAR et al., 2002b).

Vidyadhar et al. (2002a) realizaram estudos sobre 0 mecanismo de adsorcéo de alquilaminas
de cadeia longa e seus sais de acetato em quartzo. Os ensaios foram realizados na faixa de pH
6 — 7, em tubo de Hallimond, com tempo de condicionamento de 5 min e fluxo de ar de 8
mL/min, e ainda na presenca e auséncia de alcodis. Os reagentes apresentavam mesmo
comprimento de cadeia hidrocarbénica e a amostra possui a granulometria de -150+38 um.
Segundo os autores, a flotacdo apresentou maxima recuperacdo dos minerais com coletor
catiénico ou anidnico na faixa de pH onde existe surfactantes na forma i6nica e de molécula

neutra.

Vidyadhar e Rao (2007) investigaram o mecanismo de adsor¢do de uma mistura de coletores
catidnico alquila diamina e anidnico sulfonato/oleato, ambos em concentracdes de 5,0 x 10° e
1,0 x 10 mol/L, em sistemas feldspato/quartzo. O estudo foi realizado em tubo Hallimond,
tendo a amostra granulometria de -150+38 um, agitacdo constante em tempo de
condicionamento 1 min e vazdo de 8mL/min. Segundo 0s autores, no coletor anidnico
nenhum mineral foi flotado na faixa de pH estudado. Enquanto, no coletor catidnico o quartzo
foi flotado a partir pH 2,5 - 3,5 e o feldspato foi flotado a partir pH 1,5 - 2,0. A partir de pH 4

0 comportamento foi 0 mesmo para 0s dois minerais, como pode ser visto na Figura 3.4.
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Figura 3. 4. Resultados de flotacdo em fungdo do pH com coletores sulfonato, diamina e oleato.
(Fonte: VIDYADHAR e RAO, 2007)

A flotabilidade do quartzo e feldspato em pH proximo a 2 corresponde a um maior nimero de
espécies idnicas de amina nesta regido, enquanto, para o oleato ocorre um maior nimero de
espécies moleculares, como pode ser visualizado nas Figura 3.5(a) e Figura 3.5(b). A solucéo
com sulfonato cationico e aniénico pode resultar na neutralizacgio com a formacdo de
complexos ou precipitados (VIDYADHAR e RAO, 2007).
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Figura 3.5. Diagrama da distribuicdo das espécies de (a) diamina e (b) oleato.
(Fonte: VIDYADHAR e RAO, 2007)

Em um estudo realizado por Viera e Peres (2007), a flotagdo reversa de quartzo foi realizada e
verificou-se a recuperacgao de particula finas (-74 a +38 um) e grosseiras (-297 a +150 um) de
quartzo, utilizando dois coletores, uma monoamina e uma diamina, com concentracdes de 20,
40, 60 e 80 g/t, em pH basico 9, 10 e 10,5. Os autores observaram que em ambos 0s tipos de

aminas, com o aumento do pH (pH = 10,5) as espécies moleculares prevalecem sobre as

19



espécies idnicas, diminuindo a flotabilidade do quartzo, sendo que neste pH as particulas finas
podem ser arrastadas para a espuma. Em pH = 9 as espécies ibnicas prevalecem sobre as
espécies moleculares, apresentando boa adsor¢do nas particulas grosseiras de quartzo

aumentando a flotabilidade da quartzo.

Yuhua e Jianwei (2005) realizaram um estudo para obter um novo coletor catidnico com
melhor seletividade em relagdo ao alquil amina para completa seletividade na flotacdo de
silica a partir de minério de ferro. A faixa de pH estudada foi de 2-12 e a concentracdo dos
coletores, de sais de amdnio quartenario foram 10 — 10 mol/L. Como resultado os autores
obtiveram uma eficiente recuperacdo de quartzo na faixa de pH entre 6 e 7. Para a mistura de
cloreto de dodecildimetil aménio e cloreto de dodeciltrimetil amoénio foi possivel separar o
quartzo da magnetita por flotacdo reversa, mas foi necessario adicionar um depressor

(quebracho) para separar quartzo de hematita.

No estudo de particulas finas e ultrafinas, Englert et al (2009) realizaram flotacdo por ar
dissolvido de amostra de quartzo com diametro de particula menores que 100 um usando
como coletor amina de alquil éter propileno em pH 6,2. No estudo realizado foi caracterizado
o tamanho das bolhas e observaram que 71 % (em volume) e 94 % (em nimero) de bolhas
apresentaram tamanho menor que 100 um, claramente mostrando que no experimento de

FAD sdo essencialmente compostos por microbolhas.

Os autores observaram que a recuperacado total de particulas de quartzo ocorreu na faixa de
9,1 % para 0 mg.g™de coletor a 53,3 % para 1 mg.g 'de coletor (p% em massa). Esses valores
sdo considerados altos para a recuperacdo de particulas finas. Também, observaram um
minimo na recuperacdo do quartzo com tamanho de particulas aproximadamente de 3-5 um,
tendo um aumento na recuperagédo de particulas maiores que 20 um. Isso pode ser explicado
pela mudanga do mecanismo de colisdo particula-bolha de conveccdo para difusdo
(movimento Browniano) (ENGLERT et al., 2009).

Karaguzel (2010) realizou estudo de flotacdo por ar dissolvido para separagdo de albita de
minério de ferro a partir do lodo gerado em uma planta de beneficiamento da Turquia. No
estudo foi utilizado amostras com tamanho -38 um de concentrado de albita, concentrado de
ferro no primeiro estagio e lodo no segundo estagio, sendo usado coletores anidnicos BD-15e
oleato de sodio, espumante 6leo de pinho e dispersante Na(PO4)s e tendo como variaveis

concentracdo de coletor, pH, tempo de condicionamento e tempo de drenagem. Para a
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flotacdo foram realizados dois métodos. O método | correspondendo a flotagdo por ar
dissolvido tradicional, com bolhas de 10-100 um, enquanto o método Il correspondeu a

flotacéo por ar dissolvido com bolhas carregadas.

Os resultados de seletividade variando a concentracdo do coletor de 0 a 1000 mg/L em pH 8-9
indicaram que a flotacdo da albita praticamente ndo aumenta com o0 aumento da concentragdo
do coletor BD-15. A recuperacdo da albita ocorreu em torno de 20-30 % para o método | e
Il,respectivamente. Entretanto, a recuperacdo de minério de ferro aumenta com a
concentracdo do coletor, tendo 0 método Il melhor resultado com 76 % de recuperacdo com
1000mg/L de coletor. Em relacdo as outras variaveis, o melhor pH para a separacdo ocorreu
em 4, com 5 minutos para o tempo de condicionamento e tempo de drenagem. No segundo
estagio obteve-se uma recuperacdo de 84,85 % Na,O + K,O da amostra de lodo. Os
resultados indicaram que o método Il apresentou uma eficiéncia maior do que o método | em
termos de seletividade de separacio de minerais (KARAGUZEL, 2010).

Segundo Waters et al. (2008), a razdo esta no fato de que enquanto no sistema tradicional
ocorre interacOes hidrofdbicas e eletrostaticas entre a particula e a bolha, no método da bolha
carregada ocorre somente interacdes eletrostaticas entre a particula e a bolha. Waters et al.
(2008) obtiveram 81,8 % de recuperacao de CuO na separacdo de amostra de -10 um de CuO
e SiO, com coletor aniénico dodecilsulfato de sddio, pelo método da bolha carregada contra

76,5 % do método tradicional.

3.4 — Estudo do Ponto Isoelétrico na Flotacdo dos Minerais Quartzo e

Feldspato

O processo de separacdo de minerais por flotacdo fundamenta-se na seletividade de adsorcéo
de coletores, isto e, surfactantes organicos na interface mineral/agua. A medida direta na
quantidade de reagente adsorvido permite uma analise fisico-quimica do fendmeno de
adsorcdo em relacdo a seletividade (FUERSTENAU e JIA, 2005).

A adsorcdo de reagentes na interface mineral/agua € influenciada pelo fenémeno da dupla
camada elétrica. Alguns efeitos encontrados sdo o sinal e magnitude da carga superficial,
controlando a adsorcdo fisica dos agentes de flotacdo, como também, a alta carga superficial

inibindo a quimissorcao dos coletores (SHAW, 2003).
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Na regido da interface solido-liquido ocorre excesso de carga, positiva ou negativa, na
superficie do solido, balanceada por uma regido difusa com carga oposta (termo contra-ions)
formando assim a dupla camada elétrica. A Figura 3.6 ilustra uma representacdo da dupla
camada elétrica e o0 abaixamento do potencial elétrico em funcao da distancia.Os planos B e &
representam,respectivamente, o plano interno e externo de Stern (FUERSTENAU e PRADIP,
2005).

Superficie

carregada .
Contra-ions

Potencial

Distancia
Figura 3. 6. Representacdo esquematica da dupla camada elétrica e do abaixamento do potencial

elétrico através da dupla camada na interface mineral/agua.
(Fonte: FUERSTENAU e PRADIP 2005)

A adsorcdo de coletores é controlada em muitos casos pela dupla camada elétrica. Diferentes
parametros que quantificam a dupla camada elétrica sdo usados para interpretar o
comportamento da flotacdo, particularmente na seletividade da adsor¢cdo dos coletores. Estes
incluem fatores de magnitude da carga superficial, o ponto isoelétrico, o potencial interfacial,
a espessura da dupla camada elétrica, adsorcdo especifica do coletor e o fendmeno de troca
ibnica (SHAW, 2003).

O parametro comumente utilizado para descrever o comportamento em um processo de
flotacdo é o ponto isoelétrico. Este ponto € importante porque representa a mudancga na carga
superficial do mineral o que torna possivel estimar o sinal da carga superficial original e seu
efeito na adsorcdo dos ions. A neutralidade elétrica é mantida pelos contra ions, que ficam na
camada difusa. Tal camada se estende a partir da superficie para o seio da solucdo e depende

da composicdo, podendo causar troca idnica entre a dupla camada (ADAMSON, 1997).

A adsorcao pode ocorrer quando os contra ions adsorvem na superficie por forca de atracdo

eletrostatica e ligacdo hidrofébica (interacdo de Van der Waals entre cadeia hidrocarbénica),
22



chamada de fisissor¢cdo. Como, também, pode ocorrer com formacdo de ligacdo covalente
entre o surfactante e os sitios dos atomos do metal na superficie, o equivale a quimissorcao
(FUERSTENAU e PRADIP, 2005).

Na adsorcdo fisica, a alta densidade de adsorcdo provoca interacdo entre as cadeias
hidrocarbonicas e a formacdo de agregados na superficie, denominados de hemimicelas, que
dependem do comprimento da cadeia hidrocarb6nica. As associacfes das cadeias
hidrocarb6nicas dos ions surfactantes adsorvidas contribuem para a energia livre de adsorcao
tal que o potencial-zeta pode ser revertido. Abaixo do ponto de reversao do potencial-zeta os
fons do surfactante adsorvem fisicamente o grupo polar orientado para a superficie sélida
carregada, causando um aumento na hidrofobicidade. Entretanto, acima do ponto de reverséo
de carga no potencial-zeta o grupo carregado comeca a se orientar para a solu¢do produzindo
um efeito pronunciado na molhabilidade do s6lido (FUERSTENAU e JIA, 2004).

Na adsorcdo quimica ocorre a formagdo de uma monocamada com angulo de contato
especifico, mas ndo ha formacdo de uma segunda camada com orientacgao reversa. A adsor¢do
quimica pode ocorrer com compostos contendo 2 ou 3 carbonos na cadeia hidrocarbdnica
(FUERSTENAU e JIA, 2004).

No fendmeno de adsorc¢éo fisica, segundo Fuerstenau e Jia (2004) e Atkin et al. (2003) os ions
dos surfactantes exibem quatro regides distintas de adsor¢do baseadas na concentracdo do
surfactante. A regido | corresponde a regido de baixa densidade de adsorcdo. Nessa regido os
fons do surfactante adsorvem individualmente via interacdo eletrostatica sem associagao
cadeia hidrocarb6nica-cadeia hidrocarb6nica, ambos na camada difusa e no plano de Stern da
superficie com o grupo polar orientado para o0s sitios carregados da superficie. Este
corresponde a um potencial-zeta constante se a forca ionica for constante. A regido Il ocorre
quando a densidade de adsorcdo chega a um nivel proximo da concentracdo micelar critica
com formacdo de hemimicelas, a partir da associacdo cadeia hidrocarbbnica-cadeia
hidrocarbonica do surfactante adsorvido. Observa-se que os surfactantes sdo adsorvidos com
0 grupo polar orientado para a superficie, enquanto o grupo apolar da cadeia hidrocarbdnica
esta orientado para a solucdo. Isso cria manchas hidrofébicas na superficie. A regido Il
acredita-se corresponder ao crescimento das estruturas formadas na regido Il, sem qualquer
aumento do numero de agregados na superficie. Nessa regido, o grupo polar passa a se
orientar para a solugdo, tornando a superficie hidrofilica novamente. A transi¢cdo entre a

regido Il e regido Il ocorre quando a neutralizacdo de carga na superficie. Isto corresponde ao
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ponto de reversdao de carga no potencial-zeta. Finalmente, a regido 1V a morfologia da
superficie € assumida como uma bicamada completamente formada. Ocorre em concentracdo
de surfactantes proximo ou igual a concentracdo micelar critica. Novos aumentos na
concentracdo de surfactante na solu¢do ndo conduzem a novos aumentos no excesso de
superficie. A Figura 3.7 mostra o esquema do modelo de adsor¢do das quatro regides e a

isoterma da densidade de adsor¢do em funcéo da concentracdo do surfactante.

log MODELO DE ORIENTACAO REVERSA

r Regido | Regido 11 Regido Il Regido IV
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Figura 3.7. Modelo de adsorgéo das quatro regiGes ou orientacdo reversa. Proposta da isoterma de
adsorcdo e agregados do surfactante em substrato solido.
(Fonte: ATKIN et al, 2003)

A Figura 3.8 mostra a curva do potencial —zeta para o quartzo em fungdo da concentracdo de
cloreto de dodecilpyridinum. Na curva se observam as quatro regides distintas. Na regido 1 a
leve dependéncia da concentragdo ocorre devido a especifica adsorcdo e 0s ions
dodecilpyridinum trocam com ions sodio na dupla camada elétrica. Na regiao IV, a formacéo
da bicamada aumenta a hidrofobicidades, mas apresenta baixa flotabilidade (FUERSTENAU
e JIA, 2004).
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Figura 3. 8. Curva do potencial-zeta em funcdo da concentracdo decloreto de dodecilpyridinum em
solugdo aquosa em pH 6,5 e 0,001 mol.L™ de cloreto de sédio.
(Fonte: FUERSTENAU e JIA, 2004)
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No processo de flotagdo parametros como tamanho na cadeia carbdnica e pH influenciam o
processo de adsorcdo. A Figura 3.9 apresenta resultado de flotagdo realizado em tubo de
Hallimond em pH 6 — 7 no quartzo, mostrando que a concentragdo do coletor necessaria para
a flotacdo decresce sistematicamente com o aumento do comprimento da cadeia de sal de
amoénio (FUERSTENAU e PRADIP, 2005).
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Figura 3. 9.- Resposta da flotacdo de quartzo em pH 6 — 7 em funcgéo da concentracdo de acetato de
alquilaménio de diferentes comprimento de cadeia hidrocarbonica.
(Fonte: FUERSTENAU e PRADIP, 2005)

Na recuperagdo do quartzo e feldspato em diversos sistemas minerais, uma das ferramentas
utilizadas para estudar o fenémeno de adsorcéo € a medida do potencial-zeta, com o objetivo
de obter o ponto isoelétrico.Vidyadhar e Rao (2003) apds teste de flotacdo realizaram medidas
de potencial-zeta em amostras de albita e microclina em fun¢do do pH, observou-se que a
extrapolacdo da curva para albita e microclina indica que o ponto isoelétrico das amostras

ocorre em pH 1,5. Abaixo de pH 5, a microclina é ligeiramente mais negativa do que a albita.

Fuerstenau e Jia (2004), realizaram estudos com surfatante catiénico (Cloreto de
alquilpiridina) em particulas de quartzo e realizaram medidas de potencial-zeta, em solucdo de
cloreto de sodio 10 mol.L™, obtendo para a amostra de quartzo ponto isoelétrico em pH 2,
como mostra a Figura 3.10. Vidyadhar e Rao (2007), no estudo com coletores catinico e
anidnico realizaram medidas do potencial-zeta para a amostra de quartzo e feldspato, também,
obtiveram o ponto isoelétrico do quartzo em agua em pH 2 e extrapolando a curva o ponto

isoelétrico da microclina (feldspato) ocorre em pH 1,5.
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Figura 3. 10.Ponto de carga zero de quartzo natural determinado por mobilidade eletroforética e
medida de turbidez sem adicdo de surfactante ao sistema
(Fonte: FUERSTENAU E JIA, 2004)

As Figuras 3.11 e 3.12 apresentam a medida do potencial-zeta do quartzo e da microclina em
presenca de diamina e sulfato e mistura diamina/sulfato em funcdo do pH. Em ambos os
casos a diamina apresenta grande influéncia no potencial-zeta. Os minerais adquirem carga
positiva até cerca de pH 7 e acima desse valor, ocorre a diminuicdo do potencial-zeta com
uma taxa de reversao ocorrendo em torno de pH 10. O sulfonato diminui a carga negativa do
quartzo em todos os valores de pH e de forma menos significativa para a microclina. Na
presenca da mistura de 1:2 de diamina/sulfonato, o potencial-zeta é menos negativo do que na
presenca de sulfonato sozinho, entretanto é mais negativo quando comparado com a diamina

(VIDYADHAR e RAO, 2007).
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Figura 3. 11.Potencial-zeta do quartzo em fungdo do pH em presenca de diamina e sulfonato.

(Fonte: VIDYADHAR e RAO, 2007)
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Figura 3. 12.Potencial-zeta da microclina em fungdo do pH em presenca de diamina e sulfonato.
(Fonte: VIDYADHAR e RAO, 2007)
Um método simplificado para obter o ponto isoelétrico em minerais silicatos consiste no
método de Mular e Roberts (1966). Este se baseia em mudancas do pH de suspensdes, apos
variacdo da concentracdo de um eletrolito indiferente, utilizado para ocasionar variacdo da
forca ionica do sistema (MARTINS et al., 2006). Tal método foi proposto por Mular e
Roberts em 1966 e, também, é referenciado por Silva et al (2010), para medidas de ponto

isoelétrico em silica e minerais filosilicatos.

Segundo Silva et al (2010) e Martins et al (2006) o quartzo apresentou reversdo do sinal de
carga elétrica superficial em pH proximo a 2. A Figura 3.13 apresenta o grafico de ApH em
funcdo de pH para a silica. A forca idnica altera quando a concentracdo da solucdo passa de
0,1 mol.Lpara 1 mol.L™* usando KCI. O ponto de carga zero observado esta proximo de pH

igual a 2.

Portanto, a medida do ponto isoelétrico pode ser usada para delinear o fendbmeno interfacial
quando o efeito da dupla camada elétrica é de relevancia para a flotacdo. Também, é

importante para distinguir entre adsor¢éo fisica e quimica de coletores na flotacéo.
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Figura 3. 13.Grafico de ApH em funcédo de pH para a silica. A forca i6nica altera quando a
concentragdo da solugo passa de 0,1 mol.L™ para 1 mol.L™ usando KCI. O ponto de carga zero
observado esta proximo de pH igual a 2.

(Fonte: Silva et al.,2010)

3.5 -Planejamento Experimental

O planejamento experimental é Util para orientar a realizacdo de experimentos de forma
eficiente, uma vez que considera dados apropriados coletados em tempo e custo minimos.
Para isso deve ser utilizada uma abordagem cientifica para seu desenvolvimento. Esta
abordagem é feita atraves do planejamento estatistico de experimentos. A analise destes dados
por meio de técnicas estatisticas resultard em conclusdes confidveis (BARROS NETO et al.,
2007).

3.5.1 -Planejamento Fatorial Completo

O planejamento experimental é uma ferramenta poderosa para estudar o efeito conjunto de
varios fatores sobre uma varidvel resposta de interesse. Uma das metodologias mais
conhecidas é o planejamento fatorial, no qual estdo envolvidos k fatores (ou variaveis) cada
um deles presente em diferentes niveis. O caso mais simples € aquele em que cada fator k esta
presente em apenas dois niveis. Na realizagdo de um experimento com k fatores em dois
niveis, sdo feitas 2 x2 x ... x 2 (k vezes) = 2* observacdes da variavel resposta e, portanto,este

planejamento é denominado experimento fatorial 2 (BARROS NETO et al, 2007).

No planejamento fatorial completo, cada combinacdo dos niveis dos fatores é testada para se
determinar 0 quanto o processo ou experimento em estudo é afetado por cada varidvel. O

namero de experimentos aumenta geometricamente com o nimero de variaveis, de modo que
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este método ndo é usualmente pratico quando estdo envolvidas acima de quatro variaveis.
Contudo, estes ainda se mostram vantajosos, pois permitem verificar tendéncias importantes

para a realizacdo de investigacdes posteriores (NEVES et al., 2002).

No planejamento fatorial, os niveis sdo codificados com os sinais (+) e (-), a atribuicdo aos
niveis superiores ou inferiores se da de forma arbitraria e ndo interfere na realizagdo dos
experimentos ou interpretacdo dos resultados. Estes sinais também permitem esbocar estas
variaveis na forma de matrizes de planejamento, assim como determinar, por meio de

calculos, a influéncia das mesmas e das suas interacdes no sistema (MONTGOMERY, 1991).

Em um planejamento fatorial, as réplicas ou repeticdes de experimentos sdo de fundamental
importancia e servem para determinar o erro experimental na resposta em estudo e/ou a

reprodutibilidade do esquema experimental utilizado.

O planejamento fatorial apresenta diversas vantagens destacando-se a redugdo do nimero de
ensaios sem prejuizo da qualidade da informagéo, o estudo simultaneo de diversas variaveis,
separando seus efeitos, a determinagdo da confiabilidade dos resultados, a realizacdo da
pesquisa em etapas, num processo interativo de acréscimo de novos ensaios, a selecdo das
variaveis que influenciam um processo com numero reduzido de ensaios, a representacdo do
processo estudado através de expressdes matematicas e a elaboragdo de conclusdes a partir de
resultados qualitativos (BARROS NETO et al, 2007).
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CAPITULO 4
MATERIAIS E METODOS



4. Materiais e Métodos

Este capitulo tem por objetivo apresentar e descrever todos os materiais e métodos que foram

utilizados durante o trabalho.
4.1 - Equipamentos e Materiais

Todo o desenvolvimento experimental do trabalho foi realizado no laboratorio de Tecnologia
de Materiais do Departamento de Engenharia Quimica da UFRN. A seguir encontra-se uma

lista com os equipamentos e reagentes que foram utilizados no decorrer do trabalho:
e Agitador mecéanico modelo TE - 039;
e Vaso saturador, em AISI304, de 3,0 L (Aquafiot);
e Célula de flotagdo em acrilico de 2,0 L;
e Compressor Twister Schulz (CSA 7,8/20 - 1,5 hp);
e pHmetro modelo Tec — 3MP (Tecnal);
e Man6metro (medidor de pressdo);
e Turbidimetro modelo TB — 1000 (Tecnopon);
e Granulémetro CILAS 1180;

e Diamina - N-Sebo-1,3-diaminopropano - DUOMEEN T (AkzoNobellLtda -
Anexo 1);

e Sal quaternario de amonio - cloreto de dicocodimetilamonio - ARQUAD 2C-
75 (AkzoNobelLtda - Anexo 1);

e Minerais Quartzo e feldspato potassico puros — ARMIL Mineracdo Nordeste
Ltda de Parelhas/RN;

e Filtro a vacuo, Papel filtro e Mangueiras;

e Capela e Vidrarias de laboratorio diversas.
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4.2 - Caracterizacao do Sistema Estudado

As amostras de minerais foram caracterizadas utilizando as técnicas de Espectrometria por
Fluorescéncia de Raio X e Difracdo de Raios X para verificar a pureza das amostras. Os
resultados de difracdo de raios X foram comparados aos cartdes 83-2466 (quartzo) e 41-1480
(feldspato potéssico) do banco de dados JCPDS. Para complementacdo da caracterizacdo dos
sistemas estudados, foi realizada andlise granulométrica no Laboratério de Tecnologia em
Materiais na UFRN, utilizando o equipamento de Distribuicdo Granulométrica CILAS 1180
Liquido na faixa de 0,04 — 2500,00 mu / 100 classes. A anélise granulométrica foi realizada

para verificar o tamanho das particulas presentes nos testes de flotacéo por ar dissolvido.
4.3 - Medida do Ponto Isoelétrico

A medida do ponto isoelétrico das amostras minerais foi realizada pelo método de Mular e
Roberts descrito em seguida (Mular e Roberts, 1966). O pH inicial (pHi) da suspenséo de 1,0
grama do mineral puro em 40 mL de solucdo 10 mol.L™ de KCI é ajustado com KOH ou HCI
com concentrago de 0,01 e 0,1 mol.L™* e o valor anotado. Em seguida, adiciona-se KCI sob
agitacdo, aumentando sua concentracdo de 107 para 10™ mol.L™. Mede-se o pH final (pHf).

Calcula-se a diferenca pHf — pHi (ApH) e € tragado a curva de pH versus ApH.
4.4- Planejamento Experimental

Para a analise dos resultados, foi realizado um planejamento fatorial completo 2* com ponto
central e realizado em duplicatas. O procedimento para a formulagdo do planejamento fatorial
completo inicia-se com triagem das principais variaveis de processo que influenciam a
eficiéncia da separacdo. Estas variaveis forma selecionadas com base na literatura estudada,
entre Chernyshova et al. (2000), Vidyadhar et ale RAO (2007), Viera e Peres (2007), Englert
et al (2009) e Karagiizel (2010). Os valores de pH basearam-se nos dados obtidos pelo
método de Mular e Roberts (1966) e pelos trabalhos de Silva et al (2010) e Vidyadhar et al.
(2003), afim de considerar uma faixa que envolva os meios &cido, basico e neutro. Os
coletores e suas das concentracGes foram escolhidos com base na literatura, sendo a diamina a
mesma utilizada no trabalho de Vidyadhar et ale Rao (2007), enquanto o sal quaternario de

amonio foi escolhido com base no trabalho de Yuhua e Jianwei, (2005).

Devido ao grande numero de testes a serem realizados, e com o objetivo especifico de

desenvolver uma metodologia pratica, rapida e confiavel para avaliar a flotabilidade de
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fracBes finas de minerais, escolheu-se como variavel resposta (dependente) a remocdo de
turbidez da dispersdo gerada com ambas espécies minerais (quartzo e feldspato potéssico)
tomadas na forma pura e isolada. Vale ressaltar que esta variavel esta diretamente relacionada
com a flotabilidade dos minerais estudados, considerando quea turbidez esta relacionada com

estabilidade da suspenséo (Fuerstenau e Jia, 2004).

A Tabela 4.1 mostra os niveis das variaveis independentes estudadas no planejamento fatorial
completo 2* no processo de flotacdo por ar dissolvido para o controle do experimento. O
planejamento foi realizado com base no softwareStatistica 7.0. Os efeitos principais e de

interacdo foram analisados com um intervalo de 95 % de confianca.

Tabela 4.1-Niveis das quatro variaveis independentes estudadas no planejamento fatorial completo2’
no processo de flotacdo por ar dissolvido.
Sal quaternario

Diamina Tempo de

Codificagdo PH (xollgimgln :_0_1) (x10™*mol.L™")  condicionamento (min)
-1 4,0 0,1 0,1 2,0
0 6,0 5,05 5,05 3,0
1 8,0 10,0 10,0 4,0

4.3.1 -Calculo da Porcéo Fatorial do Planejamento (ns)

O numero de variaveis independentes K é igual a quatro e a variavel dependente (resposta) é
igual a um. Esta resposta € alusiva a eficiéncia de separacdo do processo de separagdo por
flotacdo a ar dissolvido. O planejamento fatorial completo 2% = 2* totalizando 16 (dezesseis)

experimentos que sdo apresentadas na Tabela 4.2.
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Tabela 4.2. Valores da porc¢éo fatorial do planejamento fatorial completo.

Teste pH Sal quaternario de aménio Diamina Tempo de condicionamento Resposta
1 -1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000
2 -1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000
3 -1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
4 -1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
5 -1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
6  -1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
7 -1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000
8  -1,00000 1,00000 1,00000 1,00000
9 1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000
10  1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000
11 1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
12 1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
13 1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
14 1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
15  1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000
16  1,00000 1,00000 1,00000 1,00000

4.3.2 - Célculo da porcédo central do planejamento (n¢)

A porc¢édo central do planejamento (nc) foi obtida com 7 experimentos, que foram realizados

para estimar o erro experimental. A Tabela 4.3 apresenta os valores codificados para esta

porcao do planejamento fatorial completo para os testes de flotagdo por ar dissolvido

Tabela 4.3. Valores centrais do planejamento fatorial completo.

Teste pH Sal quaternario de aménio Diamina Tempo de Condicionamento Resposta
17 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
18  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
19  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
20  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
21  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
22 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
23 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
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4.3.3 - Célculo do numero total de ensaios do planejamento fatorial completo (N)

O namero total de ensaios do planejamento fatorial (N) para a flotagdo € calculado pelo
somatorio das por¢@es individuais do planejamento porc¢do fatorial (nf) e porcdo central (nc).
Desta forma calculou-se o numero total de ensaios como: N =nf+ nc = 16 +7 = 23
experimentos. Os valores codificados das variaveis independentes para 0 numero total de
ensaios do planejamento fatorial para os testes de flotacdo por ar dissolvido sdo mostrados na
Tabela 4.4.

Tabela 4.4.Valores codificados e nimero total de ensaios do planejamento fatorial completo.
Teste pH Sal quaternario de aménio Diamina Tempo de Condicionamento Resposta

1 -1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000
2  -1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000
3 -1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
4 -1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
5  -1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
6 -1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
7 -1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000
8  -1,00000 1,00000 1,00000 1,00000
9 1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000
10  1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000
11 1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
12 1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
13 1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
14 1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
15  1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000
16  1,00000 1,00000 1,00000 1,00000
17 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
18  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
19  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
20  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
21  0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
22 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
23 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000

4.3.4 - Aleatoriedade dos testes

Utilizou-se a aleatoriedade dos experimentos como forma de se evitar que os efeitos dos
fatores ndo-controlados tenham influéncia sobre a variavel resposta. De acordo com Barros
Neto et al (2007), a aleatoriedade dos ensaios permite o balanceamento das medidas e evita

possiveis confusdes na avaliacdo dos resultados. A Tabela 4.5 apresenta a programacao
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aleatéria para a realizacdo dos experimentos do planejamento fatorial completo para a

flotacdo por ar dissolvido de cada uma das espécies minerais estudadas (quartzo e feldspato).

Tabela 4.5.Planejamento fatorial completo aleatério.

Teste pH Sal quaternario de aménio Diamina Tempo de Condicionamento Resposta
4 1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
15 -1,00000 1,00000 1,00000 1,00000
3 -1,00000 1,00000 -1,00000 -1,00000
10 1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000

17 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
1 -1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000

18 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
5 -1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
14 1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
6 1,00000 -1,00000 1,00000 -1,00000
11 -1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
2 1,00000 -1,00000 -1,00000 -1,00000

19 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
12 1,00000 1,00000 -1,00000 1,00000
13 -1,00000 -1,00000 1,00000 1,00000
8 1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000

23 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
16 1,00000 1,00000 1,00000 1,00000

20 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
9 -1,00000 -1,00000 -1,00000 1,00000

22 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000
7 -1,00000 1,00000 1,00000 -1,00000

21 (C) 0,00000 0,00000 0,00000 0,00000

4.5 - Procedimento Experimental de Flotacdo Por Ar Dissolvido

Os testes de flotacdo por ar dissolvido, para o quartzo e feldspato puros e posteriormente para
a mistura quartzo+feldspato, foram padronizados com relacdo a velocidade de agitacao,
percentual massa/volume na polpa e volume total usado na célula, afim de que a percentagem

da fracéo flotada represente com fidelidade a influéncia da variavel estudada.

No estudo foi realizado um planejamento fatorial completo 24, no qual as variaveis avaliadas
sdo a concentracdo dos coletores (diamina e sal quaternario de amonio), o pH e o tempo de
condicionamento. Para os ensaios de flotacdo foram usados 1,0 g da amostra pura, passante

em peneira de 325 mesh, em 1,2 L de solucéo.
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Para realizacdo dos testes foram observados os seguintes procedimentos de acordo com a
Figura 4.1, que mostra 0 esquema do aparato experimental utilizado na flotagdo por ar
dissolvido: 1°) preencher o saturador com &gua destilada através da valvula de entrada de
agua (02) até no maximo 3,0 L, com a valvula de saida de ar (05) aberta. 2°) fecha-se a
valvula de saida de ar (05) e a valvula de entrada de agua (02). Procede-sea pressurizacdo da
linha a pressdo de saturacdo desejada controlando-se lentamente a valvula de entrada de ar
(03) até atingir a pressao de saturacdo no filtro regulador de pressdo equivalente a pressdo de
saturacdo estabelecida. 3°) Em seguida é aberta a valvula de saida de ar (05) sem reduzir a
pressdo para promover a saturagdo com o borbulhamento. Durante 20 minutos, com a célula
de flotagdo (08) conectada ao saturador e com a saida do ndo-flotado fechada, foi adicionado
1,2 L de solucdo na célula de flotacdo, com concentracdo de coletor e pH estabelecidos no
planejamento.4°) Procede-se a agitacao da dispersao observando o tempo de condicionamento
desejado. Apos o condicionamento abre-se lentamente a valvula de saida de adgua saturada
(06) que equivale a 20 % do volume da dispersdo. Apos 5 minutos de flotacdo foi retirado o
ndo-flotado pela parte inferior da célula de flotacdo (09). Os testes foram avaliados, em
percentagem, em termos de remocao de turbidez (unidade UNT) da solucdo. Para o calculo
foram realizadas medidas de turbidez no turbidimetro antes e depois da flotacdo e os valores

foram calculados pela Equacao (4).

% remocao de turbidez= 100 x ((ti/1,66) — t5) 4)
(ti/1,66)
Em que:

t; € a turbidez antes da flotacdo (o valor de 1,66 consiste em um fator de diluicdo sofrido pela
amostra na flotacdo por ar dissolvido. Este fator decorre da comparacgdo do volume inicial de
1200 mL com o volume final de 2000 mL);

tr € a turbidez depois da flotacao.

LEGENDA

01 Vaso Saturador (3,5 L)

02 Entrada de Agua

03 Entrada de Ar

04 Manometro
e 05 Saida de Ar
| 06 Saida de Agua Saturada
07 Visualizador de Nivel

08 Célula de Flotagéo
09 Saida de Efluente Tratado

- < — 10 Valvula de Seguranga
2] o =————n)

Figura 4. 1. Esquema do equipamento para Flotagdo por ar dissolvido em escala de bancada.
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CAPITULO5
RESULTADOS E DISCUSSAO



5.Resultados e Discussao

No presente capitulo serdo apresentados, os resultados referentes as caracterizacGes das
amostras de quartzo e feldspato. Em seguida, serdo apresentados os resultados de flotacao por

ar dissolvido.
5.1 - Caracterizacéo do Sistema Estudado

Na caracterizacdo do sistema estudado foram empregadas as técnicas de difracdo de raios X

(analise mineraldgica), fluorescéncia de raios X (analise quimica) e analise granulométrica.

Os resultados de fluorescéncia de raios X das amostras de quartzo e feldspato de potassio
estdo apresentados na Tabela 5.1. Para 0 quartzo observa-se uma proporcdo de 96,17 % em
massa de SiO, que representa seu Oxido principal. Cerca de 4% sdo impurezas aqui
representadas pela presenca dos outros 0xidos. As impurezas sdo provavelmente albita, em

funcdo do teor de Na 0,10%, e ortoclasio, em funcéo do teor de K,O ser 0,03%.

Para o feldspato (Tab. 5.1), considerando a soma dos seus Oxidos constituintes principais
(Si0y, Al,0O3, K;O) observa-se uma proporcdo de 97,19 % em massa. Neste caso
aproximadamente 3% da amostra constitui impurezas. As impurezas sao provavelmente albita
(em funcdo do teor de Na,O 2,26%) e quartzo, em funcdo do teor de SiO,, que em um
feldspato potéssico puro deveria ser 64,76%, enquanto que o resultado da amostra estudada é
de 69,62%.

Assim sendo, as amostras de quartzo e feldspato de potassio além de apresentarem
aproximadamente a mesma proporcdo em massa dos seus constituintes principais, também

apresentam pureza aceitavel para os objetivos propostos no trabalho.
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Tabela 5.1. Resultado da analise quimica por espectrometria por Fluorescéncia de RaiosX das
amostras de quartzo e feldspato potassico.

Quartzo Feldspato potassico
Ensaios Teor (%)
PPC N.D.” 0,20
Al;,04 3,61 16,83
SiO; 96,17 69,62
TiO, 0,02 0,04
Fe,O3 0,04 0,16
Cry03 <0,01 <0,01
MnO 0,01 0,01
CaO 0,02 0,08
MgO <0,10 <0,10
P,0s N.D.” 0,06
Na,O 0,10 2,26
K20 0,03 10,74
Total 96,17 97,19

*N.D. = ndo detectado

Os difratogramas das Figuras 5.1 e 5.2 evidenciam que se trata de amostras de quartzo e
feldspato potassico, respectivamente. Como esperado a partir do resultado de analise quimica,

a amostra de feldspato potassico apresenta impurezas de quartzo e de albita (em funcdo do

teor de NaO 2,26%).
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Figura 5.1. Difratograma de Raios X da amostra de quartzo com os indices de Miller.
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Figura 5.2. Difratograma de Raios X da amostra de feldspato potassico com os indices de Miller.
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Na complementacdo na caracterizacdo das amostras, foi realizada uma analise granulométrica
para obter informacdes sobre diametro e distribuicdo do tamanho das particulas presentes. A
caracterizacdo foi realizada através da técnica de granulometria por Difracdo Laser. Os
resultados podem ser obtidos observando-se os graficos mostrados nas Figuras 5.3 e 5.4. Para
a amostra de quartzo (figura 5.3) observa-se um didmetro medio de 18,20 um, sendo 90 % das
particulas (base volumétrica) tém diametro de 39,22 um, 50 % tém didmetro de 14,93 um e
10 % apresentam didmetro de 1,83 um. Para o feldspato potassico (figura 5.4) observa-se um
didmetro médio de 21,22 um, sendo 90 % tém diametro de 43,69 um, 50 % tém didmetro de
19,40 um e 10 % apresentam didmetro de 1,73 um. Observa-se que os diametros médios das
particulas de quartzo e feldspato sdo bem préximos, 18,20 e 21,22 um para 0 quartzo e
feldspato, respectivamente. Este fato é bastante interessante quando se pretende avaliar a
flotatilidade de ambos minerais, uma vez que se minimiza a influéncia da granulometria no

processo de flotacdo por ar dissolvido.

De acordo com Rubio et al (2002) e Rodrigues e Rubio (2007) particulas com didmetro
menores que 20 — 50 um em suspensdes diluidas podem ser flotadas por FAD. Portanto, o uso
de microbolhas pode ser considerado uma boa alternativa para a flotacdo de particulas finas

(diametro menor que 100 um) (Sivamohan, 1990, apud Englert et al., 2009).
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Vale ressaltar que os tamanhos das particulas das amostras utilizadas no presente trabalho

estdo proximos do tamanho das particulas investigadas na literatura, como por exemplo, 0s
trabalhos de Englert et al. (2009) e Karagtizel (2010).
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Figura 5.3.Distribuigdo granulométrica da amostra de quartzo
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Figura 5.4.Distribuicdo granulométrica da amostra de feldspato potassico.
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5.2 - Medida do Ponto Isoelétrico

Os pontos isoelétricos das amostras de minerais foram obtidas pelo método de Mular e
Roberts que se baseia na alteracdo de pH da solucdo quando a forca i6nica é ajustada. Quando
ApH é igual a zero obtém-se o ponto de carga zero ou ponto isoelétricona superficie do
mineral. As Figuras 5.5 e 5.6 apresentam o grafico do ApH em funcdo do pH final para o

quartzo e o feldspato potassico, respectivamente.

Para o mineral quartzo o ponto de carga zero foi obtido em pH 2, enquanto para feldspato
potéssico o ponto de carga zero foi obtido em pH de 1,92 . Estes resultados estdo de acordo
com a literatura (Silva et al. 2010; Fuerstenau e Jia, 2004; Vidyadhar et al. 2003). Entretanto,
os graficos apresentaram outro ponto de inversdo carga, sendo para o quartzo pH proximo 7 e
para o feldspato de potassio proximo de 6. Resultados similares foram obtidos por

Nascimento e Paiva (2006).

Segundo Burdokova et al (2007) amostras de minerais anisotrépicos, tais como filossilicatos,
podem apresentar disparidade no ponto isoelétrico realizado por medida eletroforética e pela
técnica de Mular e Roberts, pois as medidas eletroforéticas podem ser influenciadas pela
presenca de plano de particulas de cargas opostas que introduzem uma forca atrativa para o

anodo e catodo da célula eletroforética.

Segundo Silva et al (2010), a técnica de Mular e Roberts explora a mudanca no pH da solucéo
quando a forca ibnica € ajustada. Tal ajuste s6 responde a carga do primeiro plano do cristal
(ou seja, a borda), no qual o plano é dependente do pH. Enquanto, o plano basal ndo é
influenciado pelo ajuste do pH. Entretanto, a medida eletroforética reflete 0 comportamento

médio de ambos os planos.
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Figura 5. 5.Grafico de ApH em funcédo do pH final para o quartzo. O eletrélito de apoio foi 0 KCI, com
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Figura 5.6.Gréfico de ApH em funcao do pH final para o feldspato potassico. O eletrdlito de apoio foi
0 KCI, com variag&o na concentracéo de 10 para 10" mol.L™.
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5.3 - Resultados dos Testes de Flotacdo Por Ar Dissolvido Realizados com

Planejamento Central Composto

O acompanhamento do desempenho da flotagdo por ar dissolvido dos minerais quartzo e
feldspato potassico foi verificado através do calculo da remocéo de turbidez. Os testes foram
realizados de forma aleatoria e em duplicata, tomando-se a média dos resultados de ambas as

medidas.

Analisando-se a Tabela 5.2, observa-se que os testes realizados com 0s minerais quartzo e
feldspato potéssico apresentaram eficiéncias de remocdo de turbidez superiores a 50% nos
testes 2, 9 e 10, para ambos 0s minerais, como, também, o teste 1 somente para o feldspato
potéssico. Segundo Englert et al (2009), valores de eficiéncia proximos de 53,30% sdo

resultados satisfatdrios para a recuperacdo de particulas finas em flotacdo por ar dissolvido.

O mineral feldspato potassico apresentou resultados de remocdo de turbidez maiores que o
mineral quartzo. Contudo, observando os resultados da analise granulomeétrica, o feldspato
potassico apresenta particulas com didmetro médio (21,22 um) superior ao quartzo (18,20
um). Este resultado pode esta relacionado com o mecanismo de colisdo particula-bolha uma
vez que, particulas com diametro superiores a 3um estdo relacionados ao mecanismo de
colisdo por conveccédo (interceptacdo). Devido ao mecanismo de colisdo por conveccdo o
aumento no didmetro da particula pode ocasionar em um aumento na flotabilidade das

particulas.

Nos resultados obtidos a maior eficiéncia alcangada ocorreu no ensaio 10 com 67,35% para 0
minério de quartzo e 60,24% para o feldspato potassico. A eficiéncia mais baixa ocorreu no
ensaio 14 com -31,01% para o quartzo e -36,65% para o feldspato potéassico. De acordo com
Vidyadhar et al. (2002b), na faixa de pH 8 — 10 ocorre 0 processo de co-adso¢do de moléculas
neutras, resultando no fechamento da camada de micela na superficie do mineral, tornando a
superficie hidrofébica. Conforme Vieira e Peres (2007), em pH = 9 as espécies idnicas
prevalecem sobre as espécies moleculares, e apresentam boa eficiéncia na adsorcdo das

particulas finas e grosseiras de aumentando a flotabilidade dos minerais.

Entretanto, com 0 aumento na concentracdo de um dos coletores (diamina), possivelmente,
provocou a formacgdo de uma bicamada completa. Tal morfologia sucede em concentracao de

surfactantes préximo ou igual a concentracdo micelar critica, ocorrendo assim inversao na
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carga da superficie do mineral, tronando-a hidrofilica e diminuindo a flotabilidade dos

minerais.
Tabela 5.2.Resultados de Flotacdo por ar dissolvido para os testes aleatorios.
Valores reais em Ordem Aleatéria Quartzo  Feldspato K
sal Tempo de
N° de Quaternario Diamina Condicionamento Eficiéncia Eficiéncia
ensaios P de aménio  (x10™“mol.L™) . (%) (%)
(x10”"mol.L™) (minutos)
4 8 10,0 0,10 2 29,25 24,75
15 4 10,0 10,0 4 9,83 27,54
3 4 10,0 0,10 2 14,83 16,13
10 8 0,10 0,10 4 67,35 60,24
17 (C) 6 5,05 5,05 3 10,94 29,82
1 4 0,10 0,10 2 26,98 43,99
18 (C) 6 5,05 5,05 3 11,89 27,91
5 4 0,10 10,0 2 19,56 7,45
14 8 0,10 10,0 4 -31,01 -36,65
6 8 0,10 10,0 2 -2,90 17,66
11 4 10,0 0,10 4 3,37 22,61
2 8 10,0 10,0 2 51,19 55,55
19 (C) 6 5,05 5,05 3 11,12 30,25
12 8 10,0 0,10 4 5,20 13,21
13 4 0,10 10,0 4 12,45 25,86
8 8 10,0 10,0 2 -18,57 19,98
16 8 10,0 10,0 4 4,16 14,14
20 (C) 6 5,05 5,05 3 9,82 26,63
9 4 0,10 0,10 4 47,41 57,34
22 (C) 6 5,05 5,05 3 11,16 27,45
7 4 10,0 10,0 2 6,35 21,48
21 (C) 6 5,05 5,05 3 13,90 29,92
23(C) 6 5,05 5,05 3 11,79 27,19

Ainda reportando-se a Tabela 5.2, comparando-se 0s ensaios 9 e 10 cujos valores de
eficiéncia de remocdo de turbidez sdo 47,41 e 67,35% para o mineral de quartzo,
respectivamente, verifica-se que 0s mesmos apresentam a mesma concentragao dos reagentes
e 0 mesmo tempo de condicionamento, entretanto, diferem nos valores de pH. De acordo
com Vidyadhar e Rao (2007) e Yuhua e Jianwei (2005) a diamina e o sal quaternario de
amonio apresentaram boa flotabilidade de quartzo em pH 4 e proximo de 7. Entretanto, na
melhor flotabilidade em pH 8 ocorre o processo de co-adsor¢do de moléculas neutras,
resultando no fechamento da camada micelar na superficie do mineral, tornando a superficie
hidrofébica, enquanto que em pH 4, a camada micelar na superficie do mineral ndo é

fechada. Contudo, para o mineral feldspato potdssico os ensaios 9 e 10 apresentaram
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resultados semelhantes, de modo que, a diferenca no pH, pouco pode ter influenciado na

flotabilidade nestas condigdes.

Na Tabela 5.2 pode-se destacar os ensaios 6 e 8, em que observa-se uma diferenca no
percentual de remocdo de turbidez entre os minerais quartzo e feldspato potassico, sugerindo
uma melhor adsor¢do dos coletores na superficie do feldspato potassico. Os percentuais
negativos indicam que ocorreu uma diluicdo na concentracdo do mineral na célula de flotacéo.
Na pratica esta diluicdo pode ser considerada uma condicdo de ndo flotabilidade nas
condicdes dos respectivos testes. Contudo, para o feldspato potassico observa-se que a
remocgédo de turbidez, pode estar relacionada com a presenca de impurezas de quartzo e de

albita na amostra de feldspato potassico.
5.3.1 - Andlise de viabilidade estatistica para os testes de flotac&o por ar dissolvido

A Tabela 5.2 apresenta ainda boa reprodutibilidade de resultados para os ensaios realizados
nas mesmas condic¢fes operacionais. Como exemplo tem-se os resultados das eficiéncias para
0s ensaios 17 a 23 realizados no ponto central do planejamento. Os minerais quartzo e
feldspato potassico apresentaram média de 11,51% e 28,45 %, respectivamente. O célculo do
desvio padrdo para as eficiéncias de flotacdo neste intervalo (em numero de 7 testes) nos

ensaios foram de 1,25 para o0 mineral quartzo e de 1,50 para o mineral feldspato potassico.

As Figuras 5.7 e 5.8 apresentam os histogramas dos resultados obtidos nos testes do ponto
central no planejamento estatistico realizado. Os histogramas em conjunto com os resultados
do desvio padrdo para cada mineral evidenciando tanto as condicdes de estabilidade
operacional do esquema experimental para a flotacdo quanto a adequacdo da metodologia de

analise de remocéo de turbidez empregada.

NUmero observado

] N

9,0 9,5 10,0 10,5 11,0 11,5 12,0 125 13,0 13,5 14,0

Limite da categoria
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Figura 5. 7. Histograma dos resultados obtidos nos testes do ponto central no planejamento estatistico
para a flotacdo por ar dissolvido do quartzo.
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Figura 5. 8. Histograma dos resultados obtidos nos testes do ponto central no planejamento estatistico
para a flotacdo por ar dissolvido do feldspato potéssico.

5.3.2 - Andlise de significancia estatistica para as variaveis independentes

Os valores apresentados nas Tabelas 5.4 e 5.5 fazem referéncia as variaveis independentes
que tem maior significancia estatistica e obedecem, basicamente, aos valores do teste F e do
método do valor P para um fator. Tém-se o conhecimento de que para valores de MQg /
MQ:> Fo1, 2 tabelado (neste caso Fisg tabelado é igual a 3,24 Anexo 2), os fatores serdo
estatisticamente significantes. Para valores de P < 0,01 estes fatores terdo elevada
significancia estatistica. Para valores de P no intervalo entre 0,01 e 0,05, os fatores serdo

estatisticamente significantes.

Observa-se pela Tabela 5.3 que todos os fatores apresentaram elevada significAncia estatistica.
Entretanto, a variavel tempo de condicionamento, a interacdo entre pH e a concentracdo do sal
quaternario de amonio, a interacdo entre concentracdo do sal quaternario de amonio e tempo
de condicionamento e a interagdo entre a concentracdo da diamina e o tempo de

condicionamento, ndo apresentaram serem estatisticamente significantes.
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Tabela 5.3. Fatores de elevada significancia estatistica e estatisticamente significantes resultantes dos
testes com mineral quartzo na regido de maior eficiéncia de flotagéo por ar dissolvido.

Fatores Distribuicdo F Fator P
pH 50,688 0,0003862495
Concentragéo de sal quaternario de amonio 750,203 0,0000001566
Concentracéo de diamina 2418,929 0,0000000047
Interacdo entre pH e Concentragéo de diamina 988,590 0,0000000688
Interagéo entre pH e Tempo de condicionamento 13,092 0,0111201102
Interacdo entre Concentracdo de sal quaternario de
. N - 832,398 0,0000001148
amonio e Concentracdo de diamina

Interacdo entre pH, Concentracdo de sal quaternario de

A « L 162,090 0,0000144073
amonio e concentragdo de diamina

Interagdo entre pH, Concentracao de sal quaternario de

. - 39,466 0,0007568217
amonio e Tempo de condicionamento
Interacdo entre pH, Concentracdo de diamina e Tempo de
- 8,516 0,0266913677
condicionamento

Interacdo entre Concentracdo de diamina, Concentracdo

de sal quaternario de aménio e Tempo de 716,920 0,0000663428

condicionamento

Na Tabela 5.4, observa-se que todos os fatores apresentaram elevada significancia estatistica.

Contudo, a interacdo entre a concentracdo do sal quaternario de aménio e o tempo de

condicionamento ndo apresentaram significancia estatistica
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Tabela 5.4. Fatores de elevada significancia estatistica e estatisticamente significantes resultantes dos
testes com mineral feldspato de potassio na regido de maior eficiéncia de flotacdo por ar dissolvido

Fatores Distribuicdo F Fator P
pH 79,728 0,0001100717
Concentragéo de sal quaternario de amonio 142 685 0,0000208538
Concentracéo de diamina 1072,857 0,0000000539
Tempo de condicionamento 14,339 0,0091079879
Interacdo entre pH e Concentragao de sal quaternario de
A 13,642 0,0101670968
amonio
Interacdo entre pH e Concentragéo de diamina 182,064 0,0000102720
Interagéo entre pH e Tempo de condicionamento 344,650 0,0000015758
Interacdo entre Concentracdo de sal quaternario de
- « - 1218,412 0,0000000368
amonio e Concentracdo de diamina
Interagdo entre Concentracdo de diamina e Tempo de
- 65,904 0,0001875503
condicionamento
Interacdo entre pH, Concentracdo de sal quaternario de
. « N 77,123 0,0001208546
amonio e concentragdo de diamina
Interacdo entre pH, Concentragdo de sal quaternario de
- - 73,695 0,0001372998
amonio e Tempo de condicionamento
Interagdo entre pH, Concentracdo de diamina e Tempo de
- 93,362 0,0000704261
condicionamento
Interacdo entre Concentracdo de diamina, Concentracao
de sal quaternario de amonio e Tempo de 97,611 0,0000620509

condicionamento

A Figura 5.9 e Figura 5.10 apresentam as cartas de Pareto para os efeitos de todas as variaveis
envolvidas no planejamento. Os valores a direita do valor P de 0,05 s&o estatisticamente
significativos ou de elevada significancia estatistica. Em contrapartida os valores a esquerda
do valor P de 0,05 ndo possuem significancia estatistica. Os valores mostrados na carta de
Pareto em referéncia a Figura 5.9 estdo de acordo com os resultados apresentados na Tabela
5.4. Analogamente, os valores mostrados na carta de Pareto em referéncia a Figura 5.10 estdo

de acordo com os resultados apresentados na Tabela 5.5.
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Figura 5.9.Carta de Pareto para os resultados obtidos de percentual de remocéo de turbidez para o
mineral quartzo, com erro puro de 1,566249, para o planejamento fatorial completo 2. Em que:
Conc.A (concentracdo de sal quaternario de aménio), Conc.B (concentracdo de diamina) e Tempo

(Tempo de condicionamento).
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Figura 5.10.Carta de Pareto para os resultados obtidos de percentual de remogéo de turbidez para o
mineral Feldspato potéssico, com erro puro de 2,245689,para o planejamento fatorial completo 2*.Em
que: Conc.A (concentracdo de sal quaternario de aménio), Conc.B (concentragéo de diamina) e Tempo
(Tempo de condicionamento).
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5.3.2 - Equacéo do Modelo para a Regido de Maior Eficiéncia de Flotacao

Partindo dos resultados obtidos experimentalmente alimentou-se o programa Statistica 7.0
para a aquisicdo de um modelo empirico capaz de prever a eficiéncia de flotacdo para o
equipamento, dentro do intervalo de estudo (-1,000 a 1,000 valores estes codificados) para as
quatro varidveis estudadas. O modelo obtido para o quartzo e feldspato potassico estdo

representados pela Equacéo (5) e Equacéo (6), respectivamente.

E = 141978 -2,2275Xpn — 8,5696Xconca — 15,3880Xconce — 9,8374XpnXconce —
1,:]-::,’Z:I-XpHXTempo + 910268XCOHC.AXCOHC.B + 3,9833XpHXConc.AXC0nc.B + 1,9655XpHxConc.AXTempo
+ Oy913:]-XpHXConc.AXTempo + 8;3773><Conc.AXConc.BXTempo (5)

E = 256702 — 3,3452X,n — 4,4751Xconca — 12,2712Xconce — 1,4187Xtempo +
1,3837XpHXconca — 5,0551XpHXconce — 6,9551XpuXtempe +  13,0771Xconc.aXconcB —
3,0414XconcBXtempo +  3,2901XpHXconcaXconce + 3,2161XpHXconc AXTempo —
3,6199XpHXconc.8Xtempo + 3,701 Xconc.aXcone.8XTempo (6)

As Equacdes (5) e (6) dos modelos gerados sdo validas para um intervalo definido, ou seja,
para as variaveis Xpn, Xrtempo, Xconc.a (COncentracéo de sal quaternario de amonio) e Xconc.s
(concentracdo de diamina) no intervalo de -1,000 a 1,000 (valores codificados). As vairiaveis
e interacdes no modelo apresentaram erro puro de 0,312875 e 0,374641 nas equacoes (5) e
(6), respectivamente. Utilizam-se as Equacbes (5) e (6) com valores codificados para as
variaveis independentes ou interagbes entre variaveis, enquanto que a variavel resposta
eficiéncia de flotacdo (remocao de turbidez) é dada em percentagem (%). Foram incluidas no

modelo as variaveis cujos valores de P sejam < 0,05, de acordo com as Tabelas 5.3 e 5.4.

As Figuras 5.11 e 5.12 apresentam a relacdo entre os valores preditos e os valores observados
para a eficiéncia de flotacdo por ar dissolvido. Nota-se a existéncia de uma correlacdo
satisfatoria entre os valores preditos e os observados, conforme se verifica com o valor obtido
do coeficiente de regressio (R?), que foi de 97,587% para o quartzo e 95,143% para 0

feldspato potéssico.
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Figura 5. 11. Valores preditos vs. observados para os resultados de FAD de quartzo. Linha

pontilhada corresponde a 95% de confianga.
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Figura 5.12. Valores preditos vs. observados para os resultados de FAD de feldspato
potassico. Linha pontilhada corresponde a 95% de confianca.
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5.3.3 -Andlise da variancia (ANOVA) do modelo estatistico.

As Tabelas5.5 e 5.6, apresenta a analise de variancia (ANOVA) para 0s minerais de quartzo e
feldspato potassico, respectivamente. Observa-se que 0 valor Feaculado € 7,13 vezes o valor do
Ftabelado Para o0 mineral de quartzo (Tabela 5.5), e 0 valor do Fcaculado € 3,45 vezes o valor do
Frabelado Para o mineral de feldspato potéssico (Tabela5.6).Ambos os resultados foram obtidos
a um nivel de confianca de 95%, em que a razdo Fcaiculado/ Fravelado™ 1, Obtida da relacdo de

MQRr/MQ;, demonstrando que a equacao ajustada € estatisticamente significante.

Tabela 5.5.Anélise de Variancia (ANOVA) para os resultados de flotacdo de quartzo

Soma Quadratica Média Quadratica

Fonte de Variagdo Graus de Liberdade

(SQ) (MQ)
Regressio (R) 9388,803 14 670,6288
Residuo (r) 232.138 8 29,0173
Falta de Ajuste 222,741 2 111,371
Erro Puro 9,397 6 1,566
Total 9620,941 22

R%: 97,587

Fealculado= MQR/MQr: 23,1114
Frabelado = 3,24 (Anexo 2)

I:calculado/ I:Ta\belado: 7,13

I:calculado: MQfa/Mer: 71,1181
Fravelado = 5,14(Anexo 2)

I:calculado/ I:Ta\belado: 13,84

Enteetanto, observando a relagdo MQ/MQgp, observa-se-se que o valor Fcaculado € 13,84
vezes 0 valor do Frpelado para o mineral de quartzo (Tabela 5.5), e 0 valor do Feaculado € 16,70
vezes 0 valor do Fapelado para 0 mineral de feldspato potassico (Tabela5.6). Ambos os
resultados foram obtidos a um nivel de confianca de 95%, em que a razao Fcaiculado/ Fravelado< 1
ndo € obdecida, de modo que as equacdes ajustadas ndo podem ser utilizadas para fins

preditivos.

54



Tabela 5.6.Anélise de Variancia (ANOVA) para os resultados de flotacdo de feldspato potassico.

Fonte de Variagdo

Soma Quadratica

Graus de Liberdade Media Quardatica

(SQ) (MQ)
Regresédo (R) 7816,774 14 558,3410
Residuo (r) 399,052 8 49,8815
Falta de Ajuste 385,578 2 192,7890
Erro Puro 13,4740 6 2,2460
Total 8215,8260 22

R% 95,143
Fealculado= MQR/MQr: 11,1933
FTabe|ado = 3,24 (AneXO 2)

I:calculado/ I:Tabelado: 3145

Fcalculado= MQfa/Mer: 85,8366
FTabe|ado = 5,14(Anex0 2)

I:calculado/ I:Tabelado: 16,70

5.3.4 - Andlise das Curvas de nivel

Apresentam-se a seguir a analise das curvas de nivel obtidas com base no planejamento
estatistico realizado, sendo apresentadas as curvas de maior relevancia, de acordo com 0s
resultados obtidos na Tabela 5.3. As curvas foram geradas pelo programa Statistica 7.0 com
base na variavel dependente eficiéncia de flotacdo. Ressalta-se que esta eficiéncia
corresponde ao percentual de remocédo de turbidez da solugcdo comparando-se antes e ap6s a

flotacéo.

5.3.4.1 - Curvas de nivel variando-se Concentragdo da diamina (Conc.B) e Concentracéo

do Sal quaternario de &monio (Conc.A)

As Figuras de 5.13 e 5.14 mostram as curvas de nivel da eficiéncia de flotacdo do quartzo e
feldspato potassico, respectivamente. As curvas de nivel das Figuras 5.13 e 5.14 relacionam a
concentracdo do coletor diamina (Conc.B) com a concentracdo do coletor sal quaternario de

amonia (Conc.A), em pH 4 com tempo de condicionamento em 2 min.

Analisando as Figura 5.13, observa-se que a menor eficiéncia de flotacdo para o quartzo

encontra-se na regido de alta concentracdo do sal quaterndrio de aménio com baixa
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concentracao de diamina alcancando valores de proximos a 4%, enquanto que valores de alta
eficiéncia de flotagdo para o quartzo ocorrem na regido de baixa concentracdo dos coletores,

proxima de 0,10 x10™ mol.L™, alcancando valores préximos de 40%.

Na Figura 5.14, observa-se que a menor eficiéncia de flotacdo para o feldspato potassico
encontra-se na regido de alta concentracdo do sal quaterndrio de aménio com baixa
concentracao de diamina alcangando valores de proximo a 8%, enquanto que valores de alta
eficiéncia de flotagdo para o quartzo ocorrem na regido de baixa concentragdo dos coletores,

proxima de 0,10 x10™* mol.L™, alcancando valores proximos de 48%.

Possivelmente a menor eficiéncia em pH 4 esta relacionada ao excesso de espécies ibnicas na
solucdo, devido a dissolucdo completa do sal quaternario de aménio e a diamina apresentar-se
mais na forma de espécies ibnicas do que moleculares. Com isso, 0 grupo polar passa a se
orientar para a solucdo criando regides hidrofilicas na superficie do mineral. A alta eficiéncia
provavelmente esta relacionada a formacgdo de hemimicelas, criando regides hidrofébicas na
superficie do mineral quartzo.

5,05

diamina (x10“mol.L ™)

0,10

0,10 5,05

Sal quaternario de aménio (x10*mol.L™%)

Figura 5. 13. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do quartzo. Concentragdo de
diamina (Conc.B) vs. Concentracdo de sal quaternario de aménio (Conc.A) (pH = 4, tempo de
condicionamento = 2 min).
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Figura 5. 14. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do feldspato potassico. Concentracdo
de diamina (Conc.B) vs. Concentracdo de sal quaternario de aménio (Conc.A) (pH = 4, tempo
de condicionamento = 2 min).

diamina (x10“mol.L™%)

As Figuras de 5.15 e 5.16 mostram as curvas de nivel da eficiéncia de flotacdo do quartzo e
feldspato potéssico, respectivamente, relacionando a concentragdo do coletor diamina
(Conc.B) com a concentracdo do coletor sal quaternario de aménia (Conc.A), em pH 6 com
tempo de condicionamento em 3 min. Tais pontos correspondem aos ensaios no ponto central

do planejamento fatorial completo.

As curvas de nivel das Figuras 5.15 e 5.16 apresentam comportamento similar com alta
eficiéncia de flotacdo na regido de baixas concentragdes. Segundo Fuerstenau e Jia (2004) a
adsorcao de surfactante catidnico causa uma instabilidade na suspensao. Isto ocorre devido a
formacdo de hemimicela, a partir da associacdo da cadeia hidrocarbdnica-cadeia
hidrocarb6nica do surfactante adsorvido, provocando o surgimento de regides hidrofdébicas na
superficie. Com isso, ocorre um aumento no angulo de contato, elevando a eficiéncia de

flotacéo e diminuindo a turbidez da solug&o.
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Figura 5.15. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do quartzo. Concentracdo de diamina
(Conc.B) vs. Concentracgdo de sal quaternario de aménio (Conc.A) (pH = 6, tempo de
condicionamento = 3 min).
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Figura 5.16. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do feldspato potéssico. Concentracdo de
diamina (Conc.B) vs. Concentracédo de sal quaternario de amdnio (Conc.A) (pH = 6, tempo de
condicionamento = 3 min).
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Entretanto, a menor eficiéncia de flotacdo mostra um comportamento diferente na regido de
alta concentracéo dos coletores. Na concentragdo de 10,0x10™ mol.L™* dos coletores a curva
de nivel do quartzo apresenta eficiéncia de remocdo de turbidez proxima a 4% e para o
feldspato potéssico apresenta eficiéncia de remocédo de turbidez proxima de 24%. Tal regido

pode vir a ser utilizada em estudos de seletividade dos minerais quartzo e feldspato.

Nas Figuras de 5.17 e 5.18 sdo mostradas as curvas de nivel da eficiéncia de flotagdo do
quartzo e feldspato potassico, respectivamente, relacionando a concentracdo do coletor
diamina com a concentracdo do coletor sal quaternario de aménia, em pH 8 com tempo de

condicionamento em 4 min.

Analisando as Figuras 5.17 e 5.18, observar-se que a alta eficiéncia de flotacdo para o0s
minerais e ocorrem na regido de concentracdo dos coletores proxima de 0,10 x10™ mol.L™,
alcancando valores proximos de 60%. A presenca dos ions provenientes do sal quaternario de
amdnio pode proporcionar que o grupo polar do sal quaterndrio de amoénio encontre-se
orientado para a superficie do mineral, enquanto as espécies moleculares neutras da diamina

participam do processo de co-adsorgdo, tornando-a superficie hidrofobica.

Nota-se nas Figuras 5.17 e 5.18 que o aumento na concentragdo de diamina provoca a
diminuicdo da eficiéncia de remocdo de turbidez, como observa-se nos ensaios 10 e 14.
Possivelmente ocorre a formacdo de uma bicamada completa, ocasionando uma inversao na
carga da superficie do mineral, tornando-a hidrofilica e diminuindo a flotabilidade dos
minerais. De acordo com Fuerstenau e Jia (2004), este processo ocasiona uma diminui¢ao no

angulo de contato e elevacéo da turbidez da solucéo.

Enquanto, a menor eficiéncia de flotagdo mostra um comportamento diferente na regido de
alta concentracéo dos coletores. Na concentracdo de 10,0x10™ mol.L™ dos coletores a curva
de nivel do quartzo apresenta eficiéncia de remocdo de turbidez proxima a -12% indicando
que a remogao de turbidez ocorre devido a dilui¢do da solucdo na célula de flotagdo e para o
feldspato potéssico apresenta eficiéncia de remocéo de turbidez proxima de 12%. Tal regiéo,

também, pode vir a ser utilizada em estudos de seletividade dos minerais quartzo e feldspato.
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Figura 5.17. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do quartzo. Concentracao de diamina
(Conc.B) vs. Concentragao de sal quaternario de aménio (Conc.A) (pH = 8, tempo de
condicionamento =4 min).
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Figura 5. 18. Curvas de nivel para a eficiéncia de flotacdo do feldspato potassico. Concentragdo de
diamina (Conc.B) vs. Concentracao de sal quaternario de amdnio (Conc.A) (pH = 8, tempo de
condicionamento =4 min).
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5.3.5 - Analise dos Testes de Seletividade

Apresentam-se a seguir a analise dos testes de seletividade realizados com base nos resultados
obtidos no planejamento estatistico realizado, sendo empregados 0s ensaios de maior
eficiéncia de remocdo de turbidez de acordo com os resultados obtidos na Tabela 5.3. Os
ensaios 9 e 10 foram selecionados com base na variavel dependente eficiéncia de flotacao.
Ressalta-se que esta eficiéncia corresponde ao percentual de remocdo de turbidez da solucdo

comparando-se antes e apos a flotacdo dos minerais puros.

Os testes 9 e 10 apresentam mesma concentragdo de coletores e mesmo tempo de
condicionamento, variando somente o pH de valor 4 (ensaio 9) e valor 8 (ensaio 10). A
Tabela 5.7 apresenta os percentuais de feldspato potassico e quartzo obtidos na fracdo flotada.
O valor do percentual de feldspato potassico teve como referéncia os resultados de

espectrometria por fluorescéncia de raios X do elemento aluminio.

Tabela 5.7. Percentual de feldspato potassico e quartzo no material flotado obtido nos testes de
seletividade por flotagdo por ar dissolvido.
Ensaios Massa (g)**  Feldspato Potassico (%)  Quartzo (%)

9 18 51,16 48,84
9= 15 51,40 48,60
10 1,9 48,86 51,14
10* 1,7 49,49 50,51

*ensaios em duplicata;
** massa inicial do experimento € igual a 3,0g (1,5 g de quartzo + 1,5 g de feldspato
potassico).

Analisando-se a Tabela 5.7 observa-se que ambos os minerais quartzo e feldspato potéassico
apresentaram percentual de material flotado proximo de 50 %. Isto indica que a seletividade
ndo ocorre de modo satisfatério, devido ao percentual de remocdo de turbidez nos ensaios

com 0s minerais puros apresentaram valores proximos de flotabilidade.

Ressalta-se que os testes de seletividade foram realizados com uma massa de material
razoavelmente maior do que a empregada durante todo o estudo, em fungdo da massa de
amostra necessaria para realizar a analise por fluorescéncia de raios X. Apesar da diferenca
em massa na amostra inicial, este fato por si s6 nao justifica a ndo seletividade observada nos
resultados das andlises. Pode-se afirmar que a combinacdo dos dois coletores (diamina e sal
quaternario) ndo é vantajosa no que diz respeito a seletividade na separacdo das espécies
minerais. Faz-se necessario, estudar a seletividade tomando os coletores de forma isolada e

ainda, utilizar modificadores para alterar a hidrofobicidade de uma das espécies presentes.
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6. Conclusoes

Os resultados obtidos no presente estudo permitem tirar as conclusdes a seguir. Os minerais
quartzo e feldspato potassico apresentaram resultados de pontos isoelétricos semelhantes aos
obtidos na literatura. Os graficos de Mular e Roberts apresentaram para ambos dois pontos de

PIE na curva um comportamento diferente ao da literatura.

A variavel resposta utilizada foi a remocdo de turbidez que mantém relacdo direta com a
flotabilidade das espécies de minerais puras. Os resultados mostram que o processo de
flotacdo por ar dissolvido apresentou boa eficiéncia na flotacdo dos minerais estudados, com
valores de acordo com a literatura. Resultados de méaxima eficiéncia de flotacdo, para ambos

os minerais foram observados, nas condi¢des de baixas concentragdes dos coletores.

Para os resultados em que a pequenas diferencas no percentual de remocéao de turbidez entre
0s minerais estudados com o feldspato potassico apresentando resultados maiores, este
resultado pode estar relacionado ao mecanismo de colisdo particula-bolha por conveccao
(interceptacdo). Devido ao mecanismo de colisdo por convecgdo o aumento no didmetro da
particula pode ocasionar em um aumento na flotabilidade das particulas. Como, também, pode
estar relacionado com a presenca de impurezas de quartzo e albita na amostra de feldspato

potassico.

No planejamento fatorial completo utilizado nos ensaios no ponto central foram obtidos
pequenos desvios padrdes para as eficiéncias de flotacdo para o mineral quartzo e para o
mineral feldspato potassico. Este fato demonstra a confiabilidade, tanto no que se refere as
condicdes de estabilidade operacional do esquema experimental para a flotacdo, quanto da
metodologia de analise de remoc¢do de turbidez empregada. Também foi observado que 0s
resultados de eficiéncia obtidos experimentalmente e aqueles calculados pelo modelo
estatistico, apresentaram-se alinhados segundo uma reta com satisfatorio coeficiente de

correlacéo.

Dentre as variaveis estudadas as que ndo se mostraram estatisticamente significantes para o
quartzo foram o tempo, a interacdo entre pH e a concentracdo do sal quaternario de amoénio, a
interacdo entre a concentracdo da diamina e o tempo de condicionamento e a interacdo entre
concentracdo do sal quaternario de aménio e tempo de condicionamento. Para o feldspato

potassico, dentre as variaveis estudadas, a interacdo entre a concentracdo do sal quaternario de
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amdnio e o tempo de condicionamento ndo apresentam significAncia estatistica. Ambos 0s
modelos obtidos apresentaram significAncia estatistica, mas pelo fato de serem modelos
empiricos ndo podem se aplicados para fins preditivos, ou seja, em condigdes operacionais

diferentes daquelas avaliadas.

Por fim, os resultados obtidos mostraram que as variaveis independentes desempenharam
papéis importantes no processo de flotacao por ar dissolvido. Tais resultados sdo promissores
para estudos de seletividade envolvendo as misturas dos minerais, considerando as condigdes

em que foram obtidos os melhores resultados de flotabilidade.

Os testes preliminares para avaliacdo da seletividade a partir de uma mistura sintética dos
minerais ndo apresentaram resultados satisfatorios. Ressalta-se que para estes testes
utilizaram-se as condi¢des de maior flotabilidade para flotacdo dos minerais puros. Entretanto,
certos resultados indicam que em altas concentrac@es de coletores e a pH’s distintos, pode-se
verificar uma diferenca importante na flotatibilidade dos minerais. Este fato pode ser
considerado na realizagdo de testes de flotacgdo com amostras naturais, em que se pretenda

obter uma maior seletividade para uma das duas espécies minerais envolvidas.

Faz-se necessario também, estudar a seletividade usando os coletores de forma isolada e
ainda, utilizar modificadores para alterar a hidrofobicidade de uma das espécies presentes.
Estes estudos podem vir a constituir a continuidade do trabalho bem como a realizacdo de

trabalhos futuros.
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Anexo 1: Ficha de Informacao de Seguranca de
Produto Quimico — FISPQ.

i 3 FISPQ 15-047SSA
,;_,ﬁ,‘ ==
AKZO NOBEL

FICHA DE INFORMAGAO DE SEGURANGA PARA PRODUTO QUIMICO - FISPQ

ARQUAD 2C-75

1. IDENTIFICAGAO DA SUBSTANCIA /| PREPARAGAO E DA SOCIEDADE / EMPRESA

Nome de Rétulo do Produto ARQUAD 2C-75

Fabricante Akzo Nobel Surface Chemistry AB
SE 444 85 Stenungsund
SWEDEN

Regulatory. AffairsSE@sc.akzonobel.com
Tel: +46 303 850 00
Fax: +46 303 813 06

Fornecedor Akzo Nobel Ltda
Rodovia Akzo Nobel, 707 - Bairro Sdo Roque da Chave
CEP - 13295-000
ltupeva - S. P. Brasil
Tel: 11 4581 8800 FAX: 11 4591 8911

Telefone de Emergéncia (11) 4591-8800
Akzo Nobel Ltda — SP - Brasil
0800 - 111767
S O S Cotec

2. COMPOSIGAO / INFORMAGAO SOBRE OS COMPONENTES

Este produto é considerado como uma preparagac de acordo com a legislacéo dos EU

Descrigao Quimica Tensioativos

Nome de Ingrediente Yoww n° CAS Namero-EU  Simbolos Frases Risco
Cloreto de dicocodimetilamonio ~75% 61789-77-3 263-087-6 C, N R-22, 34, 50/53
2-Propanol ~15% 67-63-0 200-661-7 Xi, F R-11, 36, 67
Agua ~10% 7732-18-5  231-791-2 -

Outras informagées Todos os componentes estdo registrados em EINECS. *A classificacdo da

substancia com respeito a efeitos irritantes ndo pode ser usado para calculo de
acordo com a Directiva 1999/45/EC, Anexo Il. A explicagao das frases de riscos
encontra-se na segao 15.

3. Identificacdo dos perigos

Inflamavel

Corrosivo.

Nocivo por ingestao

Provoca queimaduras.

Pode provocar sonoléncia e vertigens, por inalagéo dos vapores.

O produto é composto por substancias classificadas como perigosas para o ambiente.

Acima do ponto de ignigéo, pode formar-se mistura explosiva.

Muito téxico para os crganismos aquaticos, podendo causar efeitos nefastos a longo prazo no ambiente
aquatico.

Data da altima revisdo  12/02/2007 Revisao 8.2 pagl de7
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4. Medidas de primeiros - socorros

Sintomas e efeitos Causa danos a cérnea e as palpebras. Provoca queimadura.
Informagoées Gerais Contatar assisténcia médica urgentemente .
Inalagao Ar fresco, calor e descanco, de preferencia em posicdo meio vertical

(sentado), com a roupa desapertada. No caso de falta de respiracéo,
providencie respiragéo artificial. Procurar assisténcia médica.

Pele Tire imediatamente todas as roupas contaminadas. Lave com agua e
sabdo abundantemente. Procure assisténcia médica no caso de
desenvolvimento de irritagdo. Lave as roupas antes de utiliza-las.

Olho Enxaguar logo e quanto for possivel com agua em abundéancia. As
palpebras devem ser seguradas longe dos globos oculares para
assegurar uma lavagem completa. Procurar sempre o conselho médico.

Ingestao Apenas quando estiver consciente, lavar a boca, dar agua
abundantemente para beber(aprox. 500ml). N&o provocar vémito.
Procurar assisténcia médica.

5. Medidas de combate a incéndio

Meios de extingdo O produto é altamente inflamavel. Tratar como fogo de dleo. Meios de
extingdo : agua pulverizada, espuma alcool — resistente, pé quimico
seco ou didxido de carbono.

Meios de extingdo impréprio Jato de agua e espuma.
Perigos especiais de Exposigdo Se envolvido no fogo, vai sustentar a combustdo e pode decompor-se

desprendendo matérias téxicas. Em caso de incéndio e/ou explos&o no
respirar os vapores.

Produtos com risco de Monoxido de carbono, didxido de carbono, acido cloridrico , hidrocarbo-
Decomposicao / combustao netos halogenados.
Equipamento de protegdo Usar um aparelho de respiragdo autébnomo. Conjunto de combate a

incéndio especial e apropriado ao evento, capacete com viseira em
policarbonato, botas de borracha especiais com bico de ago , luvas e
elmos retardantes de chama especiais.

Outras informagées a agua borrifada pode ndo ser eficaz, a ndo ser que seja utilizada por
bombeiro experiente. Acima do ponto de ignigdo, pode formar mistura
Explosiva.

6. Medidas de controle para Derramamento ou vazamento

Precaugbes pessoais Evitar o contato com a pele e os olhos
Precaugdes para com o Este produto e seu recipiente ndo deverdo ser jogados em lixo comum.
Data da tltima revisdo  12/02/2007 Revisio 8.2 pag2 de 7
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Meio Ambiente

Métodos para Limpeza

Deverdo ser dispostos em local autorizado pelo Orgdo Ambiental de
acordo com a Legislagdo Ambiental vigente. N&o deixar entrar em
drenagens ou em vias de agua.

Recolher o quanto for possivel num recipiente limpo para preferivelmente
usar de novo ou eliminar. Cobrir o resto com absorvente inerte para
eliminagdo. Obter autorizagdo das autoridades responsaveis pelo
controle da poluigdo antes da descarga nas instalagtes de tratamento de
adguas residuais. Em caso de grande derramamento, contate a
autoridade local.

7. Manuseio e Armazenamento

Manuseio

Precaugao contra incéndio
e explosao

Requisitos para
Armazenamento

Outras informagoes

Utilizar os EPIs necessarios ( luvas PVC, bota com biqueira de ago,
camisa de manga longa e calga e oculos de protegdo). Evitar o contato
com a pele e os olhos. Ndo comer nem beber durante o manuseio.

Manter afastado de qualquer chama ou fonte de faisca. Nao fumar.
Devem ser observadas as precaugdes usuais para liquidos inflamaveis,
de acordo com a NR 20.

Para manter a qualidade: Armazenar em temperatura ambiente. Evite as
temperaturas elevadas.

8. Controle de exposigao / Protegao individual

Controles de Construgdo

Nome de Ingrediente
2-Propanol

Comentarios

Protegao Pessoal:

Respiratério

Maos
Olhos
Pele e corpo

Data da tltima revisdo  12/02/2007

As medidas usuais de precaucdo para manusear produtos quimicos
devem ser observadas. Chuveiro especial para a lavagem dos olhos e
chuveiro normal devera existir no local de trabalho. Podera ser
necessario ventilagdo mecanica ou ventilagéo local por exaustdo.

Limite de Exposic¢do 8horas Referéncia
400ppm OELs

Expor somente a
curto prazo

OELs.Decreto-Lei n. 290/2001
OELs = EH40/2002 Occupational Exposure Limits 2002.

Caso a ventilagdo seja insuficiente, deve ser aplicada protecéo
respiratéria adequada. Utilizar mascara cobrindo todo o rosto provida de:
Filtro ABEKP.

Usar luvas tipo PVC

Oculos de prote¢do ef ou viseira

Utilizar roupa apropriada para prevenir qualquer possibilidade da pele
ficar molhada com subst. contaminante. Utilizar avental de PVC ou
trevira. Limpar a séco roupa contaminada antes de voltar a reutilizar.

Revisio 8.2 pag3 de7
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9. Propriedades Fisico- Quimicas

Aparéncia

Cor

Cheiro

Ponto / Intervalo de
Ebuligao

Ponto / Intervalo de
Fusao

Ponto de Inflamagéo
Inflamabilidade

Temperatura de
Auto - ignigao

Propriedades Explosivas
Limites de Explosdo
Propriedades de oxidagao
Pressao de vapor
Densidade

Densidade em massa
Solubilidade em agua
Solubilidade em outros
Ingredientes

pH, solugéo diluida
Coeficiente de divisdo
n-octanol / agua
Densidade relativa do
Vapor ( air =1)
Viscosidade

Comentarios dos dados fisicos

Liquido
Amarelo
2-Propanol
~80°C

<-10°C

~28°C, Método Abel-Pensky DIN 51755
Néo aplicavel

N&o determinada

N&o determinado

N&o determinado
nenhuma conhecida
3.17 Kpa (50°C)

880 Kg/ m* (20 °C)
N&o aplicavel
Dispersivel

Soluvel em 2-Propanol

6-9 (5%, 2-Propanol/agua(1:1))
Nao determinado

N&o determinado

120 mPa.s (25°C)
*5%, 2-Propanocl/agua

10. Estabilidade e Reatividade

Estabilidade

Produtos perigosos em
Decomposicéo

Evitar temperaturas elelvadas. Estavel quando armazenado e
manuseado apropriadamente. (ver secédo 7)
N&o se conhecem produtos de decomposicéo tipicamente perigosos

11. Informagdes Toxicologicas

Dados Toxicologicos
Riscos para saude
Inalagao

Pele
Olhos

Data da tltima revisdo  12/02/2007

A inalagdo de neblina podem causar irritacdo no aparelho respiratério.
Contém solvente. Emite vapores durante aquecimento. Altas
concentragdes podem causar passividade, tonturas, ndusea e vomitos.
Provoca queimaduras.

Provoca queimaduras. Risco de graves lesées oculares.

Revisio 8.2 pag4 de 7

75



(3 FISPQ 15-047SSA
e e

—
AKZO NOBEL

FICHA DE INFORMAGAO DE SEGURANGA PARA PRODUTO QUIMICO - FISPQ

ARQUAD 2C-75

Ingestao

Nome

Toxicidade aguda
Oral LD50
Genotoxicidade

Nome

Toxicidade aguda
Oral LD50

Nocivo por ingestdo. Pode causar queimaduras em membranas
mucosas, garganta, eséfago e estémago.

Cloreto de dicocodimetilamonio
200-2000 mg/kg (rato)
Teste de Ames: Nao mutavel. Ndo induz anomalias estruturais do

cromossomo.

2-Propanol

4710 — 5500 mg/Kg

12.Informagdes Ecolégicas

Dados ecotoxicologicos

Ecotoxicidade

Degradacédo
Nome

Dados ecotoxicolagicos

Ecotoxicidade
Degradagéao Biotipo
Nome

Dados ecotoxicolégicos

Ecotoxicidade

Degradacao

O produto contém substancia(s) clasificada(s) como muito toxica(s)
contra organismos aquaticos.

O produto ndo é considerado facilmente biodegradavel.
Cloreto de dicocodimetilamonio
LC50 86 horas Brachydanio rerio 0,195 mg/l Ref. Tox id 1276
EC50 48 horas Daphnia magna 0,01 - 0,1 mg/l ') Ref. Analogi Toxid 2294
EC50 72 horas algas 0,01 - 0,1 mg/l ') Ref. Analogi Toxid 9
1) O valor é calculado com a ajuda de testes feitos a produtos idénticos.
Muito toxico para os organismos aquaticos
Néo facilmente biodegradavel.
2-Propanol
LC50 96 horas peixe: 4200-9640 mg/|
EC50 48 horas pulga aquatica: 2285 mg/|
ICLo algas 1000-1800 mg/l

Muito toxico para os organismos aquaticos
Fator de bio-concentragéo, BCF. Peixe <10

Facilmente biodegradavel. BOD20>70%..

13.Consideragées sobre Tratamento e Disposigao

Produto

Data da tltima revisdo  12/02/2007

De acordo com as Normas existentes ( mais provavelmente incineracéo
controlada). Gases nitrosos podem-se formar quando queimados.

Revisio 8.2 pag 5 de 7
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Embalagem contaminada

Classe dos Residuos

De acordo com as normas existentes.

FISPQ 15-047SSA

Residuos perigosos conforme a Directiva 91/689/CEE do conselho, de
12 de Dezembro de 1991, relativa aos residuos perigosos.

14.Informagbes sobre o Transporte

Nome préprio da
Remessa

Transporte Terrestre

Coarrosive liquid, flammable, n.o.s. (Quaternary ammonium chloride/

2-Propancl mixture)

Classe ADR 8 ADR Grupo da embalagem ||
Classe RID 8 RID Grupo da embalagem ||
Identificagao de perigo 83 n.° Identificagao de Substancias 2920
Cédigo de Classificagao CF1
TREM —Card internal code 5171 CEFIC TEC(R ) - 80GCF1-Il UN nr 2920
Transporte Maritimo
Caodigo IMO / IMDG 8 Classes 8
Grupo de embalagem Il UN nr 2920
EMS F-E, S-C
Poluente Marinho No
Transporte Aéreo
ICAO-TI/IATA Classe 8 UN nr 2920
Grupo da embalagem 1 Risco Suplementar 3
15.Regulamentagdes
Nome de rétulo do produto Cloreto de dicocodimetilamonio
2-Propanol
Etiquetagem conforme as diretrizes da CE
Nenhum-CE
=3
T L e i
Data da ultima revisdo  12/02/2007 pag 6 de 7
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Simbolo(s)
Frase(s) R(isco)

Frases S(eguranga)

Directivas EU

Corrosivo Perigoso para o

Meio ambiente

R10 :Inflamavel

R22 : Nocivo por ingestao

R34 : Provoca queimaduras

R50/53: Muito téxico para os organismos aquaticos, podendo causar
efeitos nefastos a longo prazo no ambiente aquatico.

R-67: Pode provocar sonoléncia e vertigens, por inalagao dos vapores.

S26 : Em caso de contato com os olhos, lavar imediatamente com agua
e consultar um especialista

S28 : Apos contato com a pele, lavar imediata e abundantemente com
agua.

S:36/37/39 : Usar vestuario de protecdo, luvas e equipamento protetor
para a vista / face adequados.

S45: Em caso de acidente ou de indisposicdo, Consultar imediatamente
o medico.

S57: Utilizar um recipiente adequado para evitar a contaminacdo do
ambiente.

Ficha de seguranga conforme a directiva 2001/58/CEE.

16.0utras informagodes

Este documento refere-se ao produto mencionado acima e ndo é necessariamente valido se o referido produto
for usado com outros produtos ou em qualquer processo. As instrugcdes sdo corretas e completas ao nivel do
nosso melhor conhecimento atual e s&do dadas de boa fé mas sem garantia. Fica sob a prépria
responsabilidade do utente assegurar-se de que as informagdes s&o apropriadas para o seu uso especial deste

produto.

Foram feitas alteragbes nas segdes

Data da ultima revisio

1

02/2007

2,312

Revisio 8.2 pag 7 de 7
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1. IDENTIFICAGAO DA SUBSTANCIA / PREPARAGAO E DA SOCIEDADE / EMPRESA

Nome de Rotulo do Produto N-Sebo-1,3-diaminopropano

Fabricante / Fornecedor Akzo Nobel Ltda
Rodovia Akzo Nobel, 707 - Bairro Sao Roque da Chave
CEP - 13295-000
ltupeva - S. P. Brasil
Tel: 11 4591 8800 FAX: 114591 8911

Telefone de Emergéncia (11) 4591-8800
Akzo Nobel Ltda — SP - Brasil
0800 - 111767
S O S Cotec

2. COMPOSICAO / INFORMAGAO SOBRE OS COMPONENTES

Este produto é considerado como substancia de acordo com a legislagéo dos EU.

Nome de ingrediente Namero-EU Numero-CAS Concentragdao Simbolos Frases Risco
N-Sebo-1,3-diaminopropano 263-189-0 61791-565-7 100 % C,N R-22, 34, 50
Outras informacgdes As substancias esto registradas em EINECS. A explicacdo das frases sobre

riscos encontra-se na secgdo 16.

3. Identificagdo dos perigos

Nocivo por ingestao

Provoca queimaduras.

Muito toxico para organismos aquaticos.
Perigoso para o ambiente.

4. Medidas de primeiros - socorros

Sintomas e efeitos Causa danos a cornea e as palpebras. Provoca queimadura.

Informagdes Gerais Contatar assisténcia médica urgentemente .
Queimacdo pode ocorrer algumas horas apds a remocgéo do produto. Se
ndo tratar de imediato, provoca a irritagdo da pele com conseqléncias
graves. Isto pode-se evitar através do tratamento imediato utilizando um
corticosteroide de efeito médio.

Inalagao NZo & provavel que ocorra. Em caso de exposigdo: lavar ligeiramente
com agua limpa o nariz e a boca. Transportar para ar fresco, em repouso
em posigdo vertical. Procurar assisténcia médica.

Pele Remover imediatamente roupas embebidas. Eliminar com cautela pasta
o produto solidificado. Lavar a pele imediatamente com agua oxigenada

Data da tltima revisdo  12/02/2007 Revisdo 3.5 pag | de6
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acida (0,5%). Lavar em seguida com agua e sabao. Procurar assisténcia
médica.

Olho Caso contato com os olhos lavar imediatamente com acido acético 0,5%
numa solugdo de agua. Lavar de seguida logo que seja possivel com
muita agua. Assegure-se bem de que o globo ocular esta bem lavado.
Procurar assisténcia médica imediatamente. Continuar a lavar
ligeiramente com agua limpa.

Ingestao Apenas quando estiver consciente, lavar a boca, dar &agua
abundantemente para beber. Nao provocar vémito.

5. Medidas de combate a incéndio

Meios de extingdo Nevoeiro, névoa, espuma, pd, dioxido de carbono (CO2).
Meios de extingdo improprio Jato de agua.

Perigos especiais de Exposigdo Tratar como fogo de oleo. A agua pulverizada pode ndo ser eficaz, a ndo
ser que seja usada por bombeiros experientes.

Produtos com risco de Nao inflamavel. Se envolvido no fogo de qualquer modo vai sustentar a
Decomposicdo / combustao combustdo e pode decompor-se desprendendo matérias toxicas.  N&o
respirar 0s vapores.

Equipamento de protegao Usar um aparelho de respiragdo auténomo.

Outras informacgdes -

6. Medidas de controle para Derramamento ou vazamento

Precaugbes pessoais Evitar o contato com a pele e os olhos
Precaugdes para com o Este produto e seu recipiente ndo dever&o ser jogados em lixo comum.
Meio Ambiente Deveréo ser dispostos em local autorizado pelo Orgdo Ambiental de

acordo com a Legislagdo Ambiental vigente.
Impeca a descarga de grandes quantidades para o escoadouro ou em
vias de agua.

Métodos para Limpeza Maior derramamento: Circunvale com material inerte. Recolher o quanto
for possivel num recipiente limpo para ( preferivelmente usar de novo ou
eliminar de acordo com a regulamentagdo). Misturar o resto com
vermiculita, areia seca ou serragem e depois varrer. Pequenas
quantidades podem ser lavadas com muita agua para os escoadouros
utilizando um jato de agua forte.

Outras informagoes Para protecdo pessoal, veja secéo 8.

Data da tltima revisdo  12/02/2007 Revisdo 3.5 pag 2 de 6
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7. Manuseio e Armazenamento

Manuseio Utilizar os EPIs necessarios ( luvas PVC, bota com biqueira de acgo,
camisa de manga longa e calga e o6culos de protegdo). Evitar
derramamento e o contato com a pele e os olhos. Ndo comer nem beber
durante 0 manuseio.

Precaucgao contra incéndio Nenhuma recomendacéo especifica.

e exploséo

Requisitos para Para manter a qualidade: Evitar as temperaturas elevadas. Reage com
Armazenamento cobre, aluminio, zinco e suas ligas . Para demais informagdes ver a folha

dados do produto.

8. Controle de exposigao / Protegao individual

Controles de Construgao Chuveiro especial para lavagem dos olhos e chuveiro normal devera
existir no local de trabalho. Ter sempre a mio solugdes de acido acético
a 0,5%.

Limite de Exposi¢édo Néao foi estabelecido nenhum limite de exposigéo.

Protegao Pessoal

Respiratorio Manter equipamento respiratorio disponivel. Quande utilizado em
condigdes que possam dar origem a aerosol ou névoa, usar mascara
respiratoria adequada. Utilizar mascara cobrindo todo o rosto provida de:
Cartucho de gas K (aménia, verde). Filtro ABEKP.

Maos Usar luvas tipo PVC.
Olhos Oculos de protecéo e/ ou viseira.
Pele e corpo Utilizar roupa apropriada para prevenir qualquer possibilidade da pele

ficar molhada com subst. contaminante. Utilizar avental de PVC ou
trevira. Limpar a séco roupa contaminada antes de voltar a reutilizar.

9. Propriedades Fisico- Quimicas

Aparéncia Pasta.
Cor Branco sujo.
Cheiro Parecido com o amoniaco.

Pontolintervalo de ebuligdo (°C) > 250 Presséo (kPa)

Ponto/intervalo de fusao (°C) 30-40

Ponto de inflamagao (°C) > 150 Método Pensky-Martens |ISO 2719
Temperatura de auto-ignigao (°C) > 200

Presséo do vapor <,1hPa Temperatura (°C) 20
Densidade (kg/m3) 840 Temperatura (°C) 20

Data da tltima revisdo  12/02/2007 Revisdo 3.5 pag 3 de 6
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Viscosidade 7 mPas Temperatura (°C) 60
Solubilidade em agua Insolavel.

Solubilidade em outros
Ingredientes Soltvel em hidrocarbonetos.

(Estes dados s&o tipicos do produto.)

10. Estabilidade e Reatividade

Estabilidade Evitar as temperaturas elevadas. Estavel quando armazenado e utilizado
conforme o recomendado (ver secgdo 7).

Produtos perigosos em
Decomposigao N&o se conhecem produtos de decomposi¢éo tipicamente perigoso.

11.Informagbes Toxicolégica

Nome N-Sebo-1,3-diaminopropano

Dados toxicologicos
LD50. oral ratazana. 945 mg/kg

Irritagdo Teste de irritacdo da pele (coelho): Corrosivo.
Riscos para salde

Inalagao Emite vapores durante aquecimento. Inalagéo de pequeno volume de vapor
pode causar irritagdo no nariz, garganta e vias-respiratorias.

Pele Provoca queimaduras. Queimagao pode ocorrer algumas horas apoés a
remogédo do produto. Pode ser absorvido através da pele.

Olho Provoca queimaduras. Risco de graves lesées oculares. Pode causar irritagdo
e dor aguda se olhos entrarem em contacto com o vapor.

Ingestio Pode causar queimaduras em membranas mucosas, garganta, eséfago e
estébmago.

12.Informagdes Ecologica

Dados ecotoxicologicos

Degradagéo Este tensoativo cumpre com os critérios de biodegradabilidade segundo o
Regulamento (EC) N° 648/2004 sobre detergentes. Dados que apéiam esta
afirmacdo estdo a disposicdo das autoridades competentes dos Estados
Membros e serdo disponibilizados a seu pedido direto ou através do pedido de
um produtor de detergentes”.
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Ingrediente

Dados ecotoxicologicos

Ecotoxicidade

Degradagao

Coeficiente de divisao
(Log Pow)

N-Sebo-1,3-diaminopropano

LC50 96 horas peixe 0,1 mg/l Ref. Toxid 1272
EC50 48 horas pulga aquatica 0,1 - 1 mg/l Ref. APAG
IC50 72 horas algas 0,046 mg/l Ref. Toxid 3444

Muito toxico para os organismos aquaticos.

Facilmente biodegradavel. >60% BOD, 28 dias, Teste de taca fechada (OECD
301D).

13.Consideragdes sobre Tratamento e Disposicdo

Métodos de Descarte

Classe dos residuos

Queimamento aconselhado. Destruir conforme as normas estipuladas pelas
Autoridades locais. Gazes nitrosos podem-se formar quando queimado.

Residuos perigosos conforme a Directiva 91/689/CEE do Conselho, de 12 de
Dezembro de 1991, relativa aos residuos perigosos.

14.Informagdes sobre o Transporte

Transporte via terra
Transporte via mar
Transporte aéreo

Outras informagoes

Produto néo classificado como perigoso

15.Regulamentac¢des

Nome de rétulo do
Produto

N-Sebo-1,3-diaminopropano

Etiquetagem conforme as diretrizes da CE

Simbolo(s)

CORROSIVO

Frase(s) R(isco)
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Frases S(eguranga)

Directivas EU

Classificagao do Risco da agua

Outras Informacgoes

R22 :Nocivo por ingestao
R34 : Provoca queimaduras
R50 : Muito toxico para organismos aquaticos.

S26 : Em caso de contato com os olhos, lavar imediatamente com agua
e consultar um especialista

S28 : Apos contato com a pele, lavar imediata e abundantemente com
agua.

S:36/37/39 : Usar vestuario de protegdo, luvas e equipamento protetor
para a vista / face adequados.

S45: Em caso de acidente ou de indisposicdo, Consultar imediatamente
0 médico.

S61: Evitar a liberagao para o ambiente. Obter instrucdes especificas /
fichas de seguranca.

Ficha de seguranga conforme a 2001/58/CEE.

WGK:3 (Alemanha)

Em caso de contato com os olhos, enxaguar imediatamente com acido
acético a 0,5% em uma sclugdo de agua, em seguida e tdo logo seja
possivel com bastante agua. Levantar as palpebras do globo ocular
assegurando um enxague completo. Procurar sempre conselho médico.

16.0utras informagodes

Este documento refere-se ao produto mencionado acima e nao é necessariamente valido se o referido produto
for usado com outros produtos ou em qualquer processo. As instruges sdo corretas e completas ao nivel do
nosso melhor conhecimento atual e sdo dadas de boa fé mas sem garantia. Fica sob a proépria
responsabilidade do utente assegurar-se de que as informagées séo apropriadas para o seu uso especial deste

produto.

Data da ultima revisio

1

/02/2007
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ANEXO 2. TABELA DE DISTRIBUICAO F DE
FISHER a = 5%

Distribuicdo F de Fisher o = 5% UHEN

UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO NORTE
@ CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E DA TERRA
DEPARTAMENTO DE ESTATISTICA

| DISCIPLINA: EST0034 - PROBABILIDADE III
RER RN
o TABELA - Distribuicio F de Fisher o = 5%

Graus de liberdade para o numerador

\2[“ 1 2 3 4 5 6 7 8 g 10 12 14 15 16 18 20 24 30 40 60 120 =
P

161,4 199,5 215,7 224,6 230,2 234,0 236,8 238,9 240,5 241,9 243,9 245,4 245,9 246,5 247,3 248,0 249,1 250,1251,1252,2 253,3 254,3
18,51 19,00 19,16 19,25 19,30 19,33 19,35 19,37 19,38 19,40 19,41 19,42 19,43 19,43 19,44 19,45 19,45 19,46 19,47 19,48 19,49 19,50
10,13 9,55 9,28 9,12 9,01 894 8,89 885 8,81 879 8,74 872 870 869 867 866 B64 862 859 8§57 855 853
7,71 6,94 6,59 6,39 6,26 6,16 6,09 604 6,00 596 591 587 586 584 582 580 577 575 572 569 566 563
6,61 579 541 519 505 4,95 4,88 482 4,77 4,74 468 4,64 462 4,60 4,58 4,56 4,53 450 4,46 4,43 4,40 4,36

L T N

599[5,14]4,76 4,53 4,39 4,28 4,21 415 4,10 4,06 4,00 3,95 3,94 3,92 3,90 3,87 3,84 381 3,77 3,74 370 3,67
559 4,74 4,35 4,12 3,97 3,87 3,79 373 3,68 3,64 3,57 3,53 3,51 3,49 3,47 3,44 341 338 3,34 3,30 327 3,23
532 4,46 4,07 3,84 3,69 3,58 3,50 3,44 3,39 3,35 3st 3,22 3,20 3,17 3,15 3,12 3,08 3,04 3,01 297 2,93
512 4,26 3,85 3,63 3,48 3,37 3,29 3,23 3,18 3,14 3,07 3,03 3,01 2,99 2,96 2,94 2,90 2,86 2,83 2,79 2,75 2,71
4,95 4,10 3,71 3,48 3,33 3,22 3,14 307 3,02 2,98 2,61 2,87 2,85 2,83 2,80 2,77 2,74 2,70 2,66 2,62 2,58 2,54

W00~

-
[=1

11 | 4,84 3,98 3,59 3,36 3,20 3,09 3,01 295 2,90 2,85 2,79 2,74 2,72 2,70 2,67 2,65 2,61 257 2,53 2,49 245 2,40
12 | 4,75 3,89 3,49 3,26 3,11 3,00 2,91 285 2,80 2,75 2,69 2,64 2,62 2,60 2,57 2,54 2,51 247 2,43 2,38 2,34 2,30
13 | 4,67 3,81 3,41 3,18 3,03 2,92 2,83 277 2,71 2,67 2,60 2,55 2,53 2,52 2,48 2,46 242 2,38 2,34 2,30 225 2,21
14 | 4,60 3,74 3,34 3,11 2,9 285 2,96 270 2,65 2,60 2,53 2,48 2,46 244 2,41 2,39 2,35 231 2,27 2,22 2,18 2,13
15 | 4,54 3,68 3,29 3,06 2,90 2,79 2,71 264 2,59 2,54 2,48 242 240 2,39 2,35 2,33 2,29 225 2,20 2,16 2,11 2,07

16 | 4,49 3,63 3,24 3,00 2,85 2,74 2,66 2,59 2,54 2,49 2,42 2,37 2,35 2,33 2,30 2,28 2,24 2,19 2,15 2,11 2,06 2,01
17 | 4,45 3,59 3,20 2,96 2,80 2,70 2,61 2,55 2,49 2,45 2,38 2,34 2,31 2,29 2,26 2,23 2,19 2,15 2,10 2,06 2,01 1,9
18 |4,41 3,55 3,16 2,93 2,77 2,66 2,58 2,51 2,46 2,41 2,34 2,29 2,27 2,25 2,22 2,19 2,15 2,11 2,06 2,02 1,97 1,92
19 |4,38 3,52 3,13 2,80 2,74 2,63 2,54 2,48 2,42 2,38 2,31 2,26 2,23 2,22 2,18 2,16 2,11 2,07 2,03 1,98 1,93 1,88
20 4,35 3,49 3,10 2,87 2,71 2,60 2,51 2,45 2,39 2,35 2,28 2,22 2,20 2,18 2,15 2,12 2,08 2,04 1,99 1,95 1,90 1,84

21 4,32 3,47 3,07 2,84 2,68 2,57 2,49 2,42 2,37 2,32 2,25 2,20 2,18 2,16 2,12 2,10 2,05 2,01 1,96 1,92 1,87 1,81
22 4,30 3,44 3,05 2,82 2,66 2,55 2,46 2,40 2,34 2,30 2,23 2,17 2,15 2,13 2,10 2,07 2,03 1,98 1,94 1,89 1,84 1,78
23 | 4,28 3,42 3,03 2,80 2,64 2,53 2,44 2,37 2,32 2,27 2,20 2,15 2,13 2,11 2,08 2,05 201 196 1,91 1,86 181 1,76
24 4,26 3,40 3,01 2,78 2,62 2,51 2,42 2,36 2,30 2,25 2,18 2,13 2,11 2,09 2,05 2,03 1,98 1,94 1,88 1,84 1,79 1,73
25 | 4,24 3,39 2,99 2,76 2,60 2,49 2,40 234 2,28 2,24 2,16 2,11 2,09 2,07 2,04 2,01 1,96 1,92 1,87 1,82 177 171

Graus de liberdade para o denominador

26 4,23 3,37 2,98 2,74 2,59 247 2,39 2,32 2,27 2,22 2,15 2,09 2,07 2,05 2,02 1,99 195 1,90 1,85 1,80 1,75 1,69
27 | 4,21 3,35 2,96 2,73 2,57 2,46 2,37 231 2,25 2,20 2,13 2,08 2,06 2,04 2,00 1,97 193 188 1,84 1,79 173 1,67
28 4,20 3,34 2,95 2,71 2,56 245 2,36 2,29 2,24 2,19 2,12 2,06 2,04 2,02 1,99 1,95 191 1,87 1,82 1,77 1,71 1,65
29 |4,18 3,33 2,93 2,70 2,55 2,43 2,35 2,28 2,22 2,18 2,10 2,05 2,03 2,01 1,97 1,94 190 1,85 1,81 1,75 1,70 1,64
30 | 4,17 3,32 2,92 2,69 2,53 2,42 2,33 227 2,21 2,16 2,09 2,04 2,01 1,99 1,9 1,93 1,89 1,84 1,79 1,74 168 1,62

40 | 4,08 3,23 2,84 2,61 2,45 2,34 2,25 2,18 2,12 2,08 2,00 1,85 1,92 1,90 1,87 1,84 1,79 1,74 1,69 1,64 1,58 1,51
60 |4,00 3,15 2,76 2,53 2,37 2,25 2,17 2,10 2,04 1,99 1,92 1,86 1,84 1,81 1,78 1,75 1,70 1,65 1,59 1,53 1,47 1,39
120 (3,92 3,07 2,68 2,45 2,29 2,17 2,09 2,02 1,96 1,91 1,83 1,77 1,75 1,72 1,69 1,66 1,61 1,55 1,50 1,43 1,35 1,25

% 13,84 3,00 2,60 2,37 2,21 2,10 2,01 1,94 1,88 1,83 1,75 1,69 1,67 1,63 1,60 1,57 1,52 1,46 1,38 1,32 1,22 1,00




ANEXO 3. TABELA DOS RESULTADOS DA ANALISE QUIMICA POR
ESPECTROMETRIA POR FLUORESCENCIA DE RAOIS X DOS ENSAIOS DE
SELETIVIDADE DE QUARTZO E FELDSPATO POTASSICO.

Identificaco Ensaios base crua
FRX UFRN Umidade| PPC | SiO2 TiO2 | Al203| Cr203 Fe203 | MnO | CaO MgO | Na20 | K20 | P205 | zrO2
FRX12-9828 | Amostra Q/F 0,16 | 0,08 | 83,62 | 0,03 | 851 | <0,01 | 0,20 | 0,01 | 0,07 | 0,14 | 1,41 | 5,78 | 0,07 | 0,01
FRX 12-9829| Amostra 9.1 0,14 | 0,24 | 83,26 | 0,03 | 861 | <0,01 | 0,08 | 0,01 | 0,04 | 0,12 | 1,46 | 6,04 | 0,06 | 0,01
FRX 12-9830| Amostra 9.2 0,09 | 0,16 | 83,17 | 0,02 | 865 | <0,01 | 0,09 | 0,01 | 0,04 | 0,13 | 1,47 | 6,10 | 0,06 |< 0,01
FRX 12-9831| Amostra 10.1 0,21 | 0131|8389 | 003 |819 | <0,01| 0,08 |001]|0,04]| 0,13 | 1,46 |5,75| 0,07 | 0,01
FRX 12-9832| Amostra 10.2 0,19 | 0,24 | 83,71 | 0,02 | 833 | <0,01 | 0,08 |0,01|005| 0,11 | 1,48 | 5,82 | 0,07 |<0,01
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