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Resumo

A reducdo de reservas de alto teor de ferro, junto a necessidade de aproveitamento econdmico
de todos os recursos minerais extraidos em lavras torna a separagdo de finos e ultrafinos de
minério motivo de importantes recursos de pesquisa. A flotagdo ¢ a operacdo unitaria mais
utilizada na separagao das particulas de granulometria entre 10 um e 300 pm, mas a cominui¢ao
presente nas etapas iniciais do beneficiamento produz particulado de menor tamanho,
comumente descartado na forma de rejeito umido ou seco. A utilizagdo de micro e nanobolhas
na flotagdo catidnica reversa, utilizando o amido modificado como depressor, ¢ objetivo de
pesquisa para melhorar a capacidade de recuperagdo dos finos por diferentes mecanismos. Este
trabalho avaliou a influéncia da utilizagdo de micro e nanobolhas no processo de flotacao
catidnica reversa, de rejeito do beneficiamento do minério de ferro, junto a utilizacao de amido
modificado por associagdo térmica e alcalina com Hidroxido de Amoénio (NH4OH). A
gelatinizagdo e modificagdo do amido de milho com NH4OH foi otimizada através de resultados
de viscosidade como indicador indireto de dissolu¢do do polissacarideo, levando em
consideracdo as seguintes varidveis: massa de amido, massa de NH4OH, temperatura e tempo.
Para a geracdo das bolhas foi confeccionado sistema de bombeamento, com utilizagdo de tubo
de Venturi para aspiragdo de ar na suc¢ao da bomba e posterior pressurizagdo do sistema a 5
bar em vaso de saturagdo. O amido e o aparato gerador de micro e nanobolhas foram aplicados
em testes de flotacdo de bancada com amostra de finos de minério cedido pela companhia Ferro
+ Mineracao. Como resultados foi obtida elevagao de concentracao de ferro de 49% da amostra
inicial para até 80,8% no concentrado. Em todos os experimentos foi aplicado planejamento de
experimentos (Design of Experiments - DOE), para modelagem utilizando metodologia de
superficie de resposta Central Composite Design (CCD) e otimizagdo do processo através do
algoritmo Normal Boundary Intersection (NBI).

Palavras-chaves: Flotacdo, Nanobolhas, Minério, Rejeito, NBI, Amido.



Abstract

The reduction of high iron content reserves and the necessity for economic use of all mineral
resources extracted in mines, makes the separation of fine and ultrafine ore a reason for
important research resources. Flotation is the most used unit operation for separating particles
with granulometry between 10 um and 300 um, but the comminution present in the initial stages
of processing produces smaller particles, commonly discarded in the form of wet or dry waste.
The use of micro and nanobubbles in reverse cationic flotation, using modified starch as a
depressant, is a research objective to improve the recovery capacity of fines by different
mechanisms. This work evaluated the influence of the use of micro and nanobubbles in the
process of reverse cationic flotation, of waste from iron ore processing, together with the use
of starch modified by thermal and alkaline association with Ammonium Hydroxide (NH4OH).
The gelatinization and modification of corn starch with NH4OH was optimized through
viscosity results as an indirect indicator of polysaccharide dissolution, taking into account the
following variables: mass of starch, mass of NH4OH, temperature and time. A pumping system
was created for the generation of bubbles, using a Venturi tube for air aspiration in the pump
suction and subsequent pressurization of the system at 5 bar in a saturation vessel. The starch
and the micro and nanobubble generating apparatus were applied in bench flotation tests with
a sample of ore fines provided by the company Ferro + Mineracdo. As a result, an increase in
iron concentration was obtained from 49% in the initial sample to up to 80.8% in the
concentrate. Design of Experiments - DOE was used in all experiments for modeling using
Central Composite Design (CCD) response surface methodology and process optimization
through the Normal Boundary Intersection (NBI) algorithm.

Keywords: Flotation, Nanobubbles, Ore, Tailings, NBI.
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1. INTRODUCAO

A alta demanda pela producdo do minério de ferro tem reduzido a disponibilidade de
jazidas com alto teor de minério e produzido grandes quantidades de rejeito depositados em
barragens (Arol; Iwasaki 2003). Estas barragens correspondem ao depdsito para
acondicionamento da lama formada por particulas ultrafinas geradas durante o processo de
cominui¢do e beneficiamento do minério (Zhang et al., 2021). O descarte de lamas ¢ um
processo que visa a elevacao da efici€éncia dos processos de concentragcdo do minério, uma vez
que particulas de variados tamanhos possuem diferentes comportamentos em relacdo a
propriedades como hidrofobicidade, drea, massa especifica, entre outras importantes para o

ajuste das operacdes (Lima et al., 2020).

A geracdo de alto volume de rejeitos a serem dispostos em barragens representa, em
primeiro lugar, um problema ambiental. As barragens podem apresentar elevadas
concentragdes de metais pesados, o que aumenta o risco do processo de lixiviacdo deste
material, que pode contaminar as aguas subterraneas (Changul et al., 2010). Nao menos
importante ¢ o risco de seguranga a populacdes expostas a estes grandes depositos de rejeitos,
e aos impactos ambientais gerados em rios € outros ecossistemas em possiveis ocorréncias de
rompimento de barragem, como ocorrido em 2015, no municipio de Mariana, Minas Gerais,
quando ocorreu o rompimento da Barragem do Funddo com vazamento estimado de 43 milhdes
m? de rejeito e em 2019, no municipio de Brumadinho, Minas Gerais, com rompimento da
Barragem I da Mina do Corrego do Feijdo, com o vazamento estimado de 11 milhdes m* de

rejeito (Silva Rotta et al., 2020).

A necessidade de reducdo do volume de barragens tradicionais com rejeito coloidal
pode ser associada a remissdo ambiental, redu¢do de riscos as comunidades vizinhas e a
importancia econdmica do aproveitamento de componentes remanescentes na lama, como por

exemplo, o ferro (Matiolo et al., 2020; Padhi et al., 2022).

A lama descartada, do processo de britagem e beneficiamento, possui concentragdo de
ferro que pode variar entre 35 % - 60 % (Padhi et al., 2022; Matiolo et al., 2020). No Brasil,
estima-se que de todo minério de ferro explorado, cerca de 20 - 40 % em massa de ferro sdao
descartados como rejeito (Matiolo et al., 2020). A recuperagao do ferro, além do aspecto
econdmico do processo, possui cunho social e ambiental que pode ser explorado para que

menores lavras sejam exploradas e menores depodsitos sejam destinados.
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A operagao unitaria mais utilizada para recuperacdo de particulas finas de minério ¢ a
flotagdo catidnica reversa, com amido gelatinificado como depressor da hematita ¢ a amina
como coletor de silica (quartzo)(Shrimali; Miller, 2016). Entretanto, a presenga de finos
influencia negativamente a flotagdo, demandando maior quantidade de coletor e reduzindo a

eficiéncia total de separacdo ferro/silica (Matiolo et al., 2020).

Este trabalho desenvolve um prototipo gerador de nano e microbolhas para aplicacao
em flotacdo cationica reversa objetivando a recuperacao de finos de minério. O processo baseia-
se no método de utilizagdo de micro e nano bolhas associado ao desenvolvimento de depressor
a base de amido modificado, com processo de gelatinifica¢do térmico e alcalino com hidréoxido

de amoénio, como substituto ao hidroxido de sodio.
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2. Objetivos

2.1 Objetivo Geral
Aumentar a eficiéncia de concentragdo de finos de minério por processo de flotagdo
catidnica reversa, através da aplicagdo de micro e nano bolhas geradas por protétipo
desenvolvido em laboratdrio, junto ao desenvolvimento de depressor a base de amido

modificado.

2.2 Objetivos Especificos
Desenvolver protétipo gerador de micro e nano bolha baseado na elevagdo da pressao

do sistema dgua/ar, com conseguinte cavitagdo hidrodinamica.

Desenvolver depressor de hematita a base de amido gelatinizado ¢ modificado com

Hidroxido de Amonio (NH4OH), agitagdo e adi¢do de energia térmica.

Aplicar o depressor e protdtipos desenvolvidos em flotagdo catidnica reversa de

bancada, de forma a estudar os resultados encontrados.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ferro e seus Oxidos
O ferro ¢ o quarto elemento quimico de maior abundancia na crosta terrestre, ficando
atras apenas do oxigénio, silicio e aluminio, e pode ser encontrado principalmente em grandes
jazidas na forma de diferentes 0xidos. Ele se apresenta principalmente com dois numeros de
oxidagdo 2" e 37, possui versatilidade quimica em meio aquoso alternando sua espécie de acordo

com o pH (Duarte, 2019).

O Brasil ¢ um dos 3 maiores produtores de minério de ferro do mundo, e a quinta maior
reserva do mundial. As principais reservas brasileiras estdo, nas regides do Quadrilatero
Ferrifero, Vale do Rio Peixe Bravo e Bacia do Santo Antdnio, em Minas Gerais, na regiao do
Carajas, no estado de Para, em Caetité, no estado da Bahia e na regido de Morraria de Urucum,
no estado do Mato Grasso do Sul. Atualmente, a maior producdo ocorre no Quadrilatero
Ferrifero, mas logo serd ultrapassada pelo Carajas, regido reconhecida pelo seu minério de alta

qualidade, com alto teor de hematita e presenca de magnetita (Duarte, 2019).

Os 6xidos e oxi-hidréxidos de ferro naturais encontrados em maior quantidade sdo a
hematita (a- Fe203), a goetita (FeOOH) e a magnetita (Fe3O4). Eles formam uma quantidade
variada de materiais que possuem diferentes caracteristicas elétricas, magnéticas, morfologicas
que garante a eles aplicagdes variadas nas industrias e no meio cientifico como os exibidos na

Tabela 1 (Oliveira et al., 2013).

Tabela 1: Aplicacdes — Oxidos de Ferro (Oliveira et al. (2013)

Nome Processo Produto/Fun¢ao Funcio do Ferro
Haber-Bosch Amonia Componente do catalisador
Fischer-Tropsch Hidrocarbonetos liquidos (gasolina) Componente do catalisador
Fenton Radicais do Peroxido Decomposic¢ao do Perdxido
Fotocatalise Diversos Componente do catalisador

Além dos 3 6xidos principais, podem também ser encontrados também a maghemita
(y-Fe203) e a wusita (FeO). A ocorréncia dos 6xidos ¢ dependente da disponibilidade de
oxigénio ou concentragdo e temperatura, conforme pode ser observado na sistematizacdo dessa

relacdo no Diagrama de Fases do Sistema Fe-O, exibido na Figura 1 (SILVA, 2013).
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Figura 1: Diagrama de Fases do Sistema Fe-O (Fonte: SILVA, 2013)
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A hematita é um oxido de ferro encontrado no solo e em rochas de coloragao vermelho
sangue (haima, quer dizer sangue, em grego). E o mais antigo 6xido de ferro conhecido pelo o
homem e o mais abundante minério de ferro encontrado na natureza. Essa abundancia se
justifica pela sua estabilidade molecular e por ser a ultima etapa na transformacao de 6xidos de
ferro, conforme pode ser visto no Diagrama de Fases Fe-O (Oliveira et al., 2013). A hematita
possui estrutura hexagonal com periodicidade de simetria de spin, gerando carater fracamente
ferromagnético em temperatura ambiente, sendo classificada como paramagnética (Duarte,

2019).

A magnetita ¢ um 6xido de ferro com forte propriedade magnética que possui em sua
composicio fons Fe** e Fe*" na forma de FeO e Fe:03 em sua composi¢do, podendo ter sua
formula escrita como FeO.Fe20s. Ela possui empacotamento de ions CFC (Cubico de Face
Centrada) de espinélio invertido, com ions Fe*" nas posi¢des tetra e octaédricas, e Fe* nos

intersticios, sendo estes ultimos responsaveis pelo comportamento magnético desse oxido

(Oliveira et al., 2013).
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3.2 Beneficiamento do Minério de Ferro
As espécies minerais ndo sdo encontradas naturalmente em concentragdes altas, como
necessario para sua aplicagdo na industria. Para tanto, faz-se necessaria a concentracao, baseada
na separacdo do mineral de interesse, de suas impurezas. No caso do minério de ferro, a maior

impureza encontrada ¢ a silica na forma do mineral de quartzo (Luz et al., 2010).

O beneficiamento de minérios consiste na sequéncia de operagdes unitarias com
objetivo de modificar a granulometria, a concentracao e a forma dos minerais, conforme pode
ser observado por meio do diagrama de blocos da Figura 2. Para isso, o solo com minério ¢
lavrado e direcionados a cominui¢@o, com objetivo de liberar o material fisicamente através de
britagem e moagem. Apds a cominui¢do o material passa para classificagao granulométrica por
peneiramento ou ciclonagem, e segue para as etapas de concentragdo (Luz et al., 2010; Almada,

2021).

Os dois métodos mais importantes de concentracdo sdo a separacdo magnética e a
flotacdo. A separacdo magnética consiste na separa¢do dos compostos de acordo com sua
suscetibilidade magnética. Esta propriedade estéa relacionada ao comportamento do mineral ao
ser exposto a um campo magnético, podendo ser atraido, repelido ou ndo interagir (Dwari et
al., 2013). A flotacdo consiste na diferenca da interagdo dos minerais a serem separados, com

a agua, ou sua hidrofobicidade (Braga ef al., 2020).
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Figura 2: Diagrama de Blocos - Beneficiamento de Minério (Fonte: Autoria Propria)
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3.3 Barragens de Rejeito
O beneficiamento do minério produz além do concentrado, uma corrente de residuos
composta de ganga (componentes sem valor para a indudstria mineradora), e finos de minério
ndo recuperados pelos processos de concentracdo. As barragens sdo estruturas utilizadas para
destinagdo desses residuos, que sao intrinsecos ao beneficiamento mineral. A disposi¢ao ocorre
com o langamento da polpa de rejeito em estrutura de contencao construida com uma ou mais

etapas de alteamento (Ledo; Santiago, 2022; Massignan; Sanchez, 2022).
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De Andrade (2018) citou como impactos ambientais das barragens: o desmatamento
inicial da area para o empreendimento, a geracao de poeira do rejeito, poluicao de dguas durante
e apoOs a operagdo e o impacto visual. Além disso, o risco de seguranga € inerente a essas
estruturas de grande porte, e deve ser observado com atengado visto os ultimos grandes acidentes

que produziram perdas humanas e ambientais para o ecossistema ao redor.

As barragens sao divididas 3 categorias que variam com seu método de construgdo e
expansao, conforme pode ser visualizado na Figura 3. O método a montante, se baseia na
constru¢do de nova contengdo para alteamento suportado pela camada de rejeito assentada. O
método a jusante, se baseia na constru¢do de nova contengdo que se deslocada a jusante ao
deposito de rejeito, ou com apoio na parte externa da contencao inicial. O Gltimo método ¢
chamado de linha de centro, e os alteamentos seguintes se apoiam de forma centralizada ao

primeiro. (Ledo; Santiago, 2022).

Figura 3: Métodos de Construgdo de Barragens: a) Montante; b) Jusante; c) Linha de Centro

(Fonte: Gigolotti et al., 2022)
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Com o rompimento das barragens da Barragem do Funddo, em Mariana-MG, e da
Barragem I da Mina do Corrego do Feijao, em Brumadinho-MG, ambas construidas sob o
método de alteamento a montante, levou a alteragdo na Lei da Politica Nacional de Segurancga
de Barragens, através da Lei N° 14.066 de 30 de setembro 2020 proibindo novas construgdes
e alteamentos a montante e exigindo a descaracterizagdo até 25 de fevereiro de 2022. A
descaraterizagcdo ganhou prazo adicional para até 2027 apods publicacdo da Resolucdo N° 95 de
7 de Fevereiro de 2022, emitida pelo Ministério de Minas e Energia (Massignan; Sanchez,

2022).

As descaracterizacdo da barragem deve incluir o encerramento das operagdes e

remocdo das estruturas e materiais relacionados, controle hidrolégico e hidro geoldgico,
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estabilizagdo fisica e quimica das estruturas a longo prazo e monitoramento sem periodo

definido para garantir a eficacia das medidas de estabilizacdo (Gigolotti et al., 2022).

A necessidade latente de descaracterizacdo pode ser aliada a capacidade de
reprocessamento desses rejeitos. As barragens sao resultado de décadas de depdsito de rejeito
e apresentam grande volume de finos de minério, os quais possuem vias de processamento
industrial (Massignan; Sanchez, 2022). Estudos atestam a viabilidade do reprocessamento do
rejeito depositado em barragem, como o realizado em usina de beneficiamento localizada no
sul do Pard, onde se verificou a capacidade de processamento de 76 milhdes de metros ctbicos
de rejeitos, com 200 milhdes de toneladas de finos, sendo 70% desse material recuperavel (De

Souza et al., 2019).

3.2 Produ¢ao do A¢o
A facilidade de obtencdo do ferro, e de sua redugdo em Fe’, além das propriedades
mecanicas desse material que incluem resisténcia, facil conformacao e maleabilidade, fazem
dele material base para produ¢ao industrial de ferramentas e equipamentos. Essas propriedades
pode ser manipuladas ainda com adicdo de outros componentes, como o carbono, niquel,
cromo, silicio, produzindo ligas especiais como o aco (Ferro e Carbono) e aco inoxidavel

(Ferro, Carbono e Niquel) (Duarte, 2019).

A produgao do ferro e suas ligas parte da reducao dos 6xidos de ferro, principalmente
hematita e magnetita, utilizando o carbono como agente redutor e combustivel para
aquecimento do meio reacional. O processo ¢ conduzido em alto forno com temperaturas entre
800 °C e 1600 °C. As reacdes de reducao indireta podem ser observadas a seguir na Equagdes

1,2 e 3 (Unal et al.,2015).

3Fe,04 + CO — 2Fe;0, + CO, (1)
Fe;0, + CO = 3Fe0 + CO, )
FeO + CO = Fe(s) + CO, 3)

O minério de ferro deve passar por beneficiamento e processos de controle de
granulometria para aplica¢do em alto-forno. O minério com granulometria ndo adequada, com
elevado teor de finos deve passar por processos de aglomeragdo, como a sinterizagcdo e
pelotizagdo. A Figura 4 exibe um diagrama de blocos sintetizado das matérias primas do

minério utilizadas para fabricagdo do aco (Duarte, 2019).
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Figura 4: Diagrama de Blocos — Minério de Ferro - Fabricag¢@o do aco (Fonte: Duarte, 2019)
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A sinterizagdo ¢ uma operacao utilizada para aglomerar os finos de minério a quente
com outras matérias primas e residuos. Sao utilizados na sinterizacao: coque (combustivel),
calcario(fundente) e rejeitos, como o sinter de retorno (sem especificacao requerida para o alto-
forno). Os finos de minério e rejeitos sdo inicialmente misturados em um agitador a frio, com
adicao de agua, para formar micropelotas. A seguir sdo adicionados o coque ¢ o calcario, € o
material segue em esteira para a maquina de sinter. Na sinterizadora ocorre a combustao com
forte circulagdo de ar, mantendo a temperatura o mais uniforme possivel. O material sélido
formado ¢ poroso e possui granulometria ajustada para aplicacdo no alto-forno (Telles, 2013;

Fernandez-Gonzalez et al., 2017).

No entanto, a utilizagdo de particulas ultrafinas se apresenta como um gargalo para a
sinterizagdo, visto que sua presenca excessiva causa perda da permeabilidade da esteira,

reduzindo a transferéncia de calor e eficiéncia do processo (Pal, 2019).

A pelotizacdo ¢ outra alternativa para o tratamento de finos de minério e consiste na
aplicacdo de processo de filtragem da polpa de finos, prensagem e adicao de aglomerante que
auxilia na formag¢do de pelotas cruas. O material passa por tambores de pelotizagdo onde as
pelotas cruas sdo formadas e seguem para peneiras classificatdrias e forno de pelotizagdo, onde
sdo submetidas a altas temperaturas passando por secagem e queima, finalizando com o

resfriamento (Forsmo et al., 2006).
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3.3 Flotagao
A flotacdo é uma operacao unitaria utilizada para a separacio de misturas heterogéneas
que se baseia na interacdo da agua e ar com particulas, como minerais, carvoes e fibras
celulésicas. A eficiéncia do processo pode ser alterada pela manipulacdo artificial da

hidrofobicidade dos materiais pela adicao de reagentes quimicos (Braga et al., 2020).

A flotacdo, conforme ilustrado na Figura 5, é um processo resultante de duas etapas:
reacdo e separagdo. A reacdo consiste na coleta das particulas hidrofébicas dispersas na polpa
inicial, através da colisdo com bolhas de ar, que formam agregados e ascendem para a zona de
espuma. Durante a ascensdo do agregado pode haver o arraste de particulas hidrofilicas, que

sdo também direcionadas a espuma (Yianatos; Contreras, 2010).

A separagdao ocorre na zona da espuma, quando as particulas hidrofilicas, tem a
possibilidade de retornar a polpa, devido a sua baixa interagdo com o ar. Esse retorno, chamado
drop-back preferencial, garante o aumento do grau de pureza do mineral flotado. Por fim, sdo
retiradas duas correntes do processo, uma de flotado na parte superior do equipamento

(upstream) e um nao flotado na parte inferior (downstream) (Yianatos; Contreras, 2010).

Figura 5: Transferéncias de Massa - Flotador (Fonte: Autoria Propria)
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Os reagentes utilizados na flotagdo sdo separados em: coletores, depressores. Além
destes sao utilizados ativantes, espumantes e reguladores de pH. Os coletores se associam ao
solido, tornando-o hidrofobico ou elevando sua hidrofobicidade para que seja coletado pelas

bolhas e direcionados a corrente superior do processo de flotagdo. Os ativadores preparam a
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superficie do mineral para a interagdo com o coletor. Os depressores, por sua vez, associam-se
a so6lidos que precisam ser mantidos como hidrofilicos para serem coletados como nao flotados
(Pattanaik; Venugopal 2018). Os espumantes sdo utilizados no controle de tamanho e
estabilidade da bolha, além da estabilidade da espuma. Os reguladores de pH sdo aplicados com

a funcao de ajustar o pH do meio para condi¢des 6timas de processo (Zhang et al., 2021).

Para a flotacdo do minério de ferro as particulas do mineral devem ser trituradas a uma
granulometria preferencialmente menor que 150 um, com objetivo de melhorar a liberagdo e a
separacdo do material. Além disso, existem trés diferentes rotas de flotacdo utilizadas para
recuperagdo do minério de ferro, que sdo: Flotacdo Direta, Flotagdo Anidnica Reversa e

Flotagdo Catidnica Reversa (Shrimali; Miller 2016).

O primeiro método de flotagao utilizado no beneficiamento de minérios foi a Flotacao
Direta, na qual reagentes anidnicos compostos de cadeias carbonicas, como acidos graxos sao
adicionados a polpa. A parte idnica (negativa) destes compostos se associa a particula de
minério de ferro enquanto a parte organica apolar interage com as bolhas de ar, sendo carreadas
para a superficie da mistura (Nakhaei; Irannajad 2018). Esse método vem sendo substituido por
flotagdes reversas devido a sua alta sensibilidade a presenca de lamas ou finos e pela
similaridade de carga entre a ganga comum e a particula de minério, o que reduz a eficiéncia

de separacdo (Zhang et al., 2021).

A flotagdo reversa coleta o minério no downstream da operagdo e a silica no seu
upstream. A Flotagdo Anidnica Reversa ¢ baseada na alteracdo da carga superficial da silica
(positiva) pela utilizagdo de compostos a base de Magnésio, como cloreto de magnésio (MgClz)
e Calcio como MgClz e/ou de Calcio, como o 6xido de calcio (CaO). Estes compostos alteram
a carga superficial da silica tornando-a positiva, enquanto o amido de milho protege a superficie
do minério, agindo como depressor. Dessa forma, utiliza-se acidos graxos que atuam como
ponte entre a superficie modificada da silica e as bolhas de ar, levando as particulas a superficie

(upstream) (Zhang et al., 2021).

A flotagdo catidnica reversa ¢ baseada utilizagao de amido de milho como depressor
da hematita, de aminas que atuam como coletores do quartzo e espumantes na solugdo (Braga
et al., 2020). As aminas associam-se ao quartzo através de sua carga parcial positiva no
elemento nitrogénio, e as bolhas através de suas cadeias carbdonicas (Rocha et al., 2022). O
esquema ilustrado na Figura 6, resume os processos de transferéncia de massa da flotagdo

cationica reversa aplicada ao beneficiamento do minério de ferro.
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Figura 6: Esquema — Flotacdo Cationica Reversa (Fonte: Autoria Propria)
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3.4 Amido

O amido ¢ um polimero natural, biodegradavel, produzido de forma abundante por
vegetais como forma de armazenamento energético. No Brasil, as maiores fontes de amido sao
o milho e a mandioca. O amido possui preco baixo devido a facilidade de sua obtencao pela
abundancia de matérias primas. Além disso, possui numerosas aplicacdes industriais, como no
beneficiamento do minério, produgdo de papel, e industria alimenticia (Jiang et al., 2020;

Almeida, 2016).

O amido ¢ um polissacarideo encontrado naturalmente na forma de granulo composto
de amilose e amilopectina. A amilose apresenta estrutura polimérica linear, composta por
monodmeros de a-D-Glicose conectados por ligacdes glicosidicas no carbono a-(1-4) (Figura 7).
Amilopectina, por sua vez, ¢ formada por monomeros de a-D-Glicose conectados por ligagdes
glicosidicas no carbono a-(1-4), que por vezes formam ligagdes glicosidicas no carbono a-(1-

6), constituindo assim cadeias ramificadas (Figura 8)(Jiang ef al., 2020; Almeida, 2016).
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Figura 7: Estrutura molecular da Amilose (Fonte: Autoria Propria).
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Figura 8: Estrutura molecular da Amilopectina (Fonte: Autoria Propria).
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3.5 Gelatiniza¢ao do Amido
A gelatinizacao do amido ¢ um processo irreversivel de perda da estrutura cristalina
do granulo. A mistura de 4gua e amido, a temperatura ambiente, faz com que os granulos
absorvam agua e inchem em um processo reversivel. Entretanto, a adi¢do de energia a solugao
através do aquecimento provoca inchamento irreversivel do amido com solubilizacdo dos
cristais e perda de sua birrefringéncia (perda da organizagao cristalina) (Denardin; Silva 2009;

Liu et al., 2009).

A gelatinizacdo se inicia nas regides amorfas do granulo, geralmente na parte central
do grao (hilum) onde as ligacdes de hidrogénio sdo mais enfraquecidas. Apos o inchamento dos
granulos, inicia-se a dissolucao da amilose, fato que altera as propriedades reologicas do meio
com o possivel aumento da viscosidade dindmica. A dissolu¢ao da amilose ocorre devido a
formacdo de ligagdes de hidrogénio da dgua com a amilose e a amilopectina, que expde os
grupos hidroxila ao meio. As temperaturas ideais para gelatinizagdo variam principalmente com

o grau de cristalinizacdo do granulo (Narpinder et al., 2003; Denardin; Silva 2009).

Fredriksson e colaboradores (1998) analisaram a temperatura de gelatinizacao de dez

amidos com diferentes teores de amilose, obtendo variagdes de 48 °C até 64 °C. Durante os
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experimentos foi observado que a temperatura mais alta de gelatinizacdo foi encontrada para
amidos com menor teor de amilose. O resultado sobre a relagdo composi¢ao e temperatura de
gelatinizagdo foi corroborado por Kong e colaboradores (2015) por meio de estudos aplicados

no amido de arroz, obtendo temperaturas de gelatinizacdo entre 49,1 °C e 56,1 °C.

A necessidade do aumento da temperatura decorre do maior grau de cristalinizagdo do
granulo provocado pelo maior teor de amilopectina e consequente redugdo de zonas amorfas
geradas pela amilose, podendo atingir valores proximos de 80 °C. (Taylor; Duodu, 2022;

Narpinder et al., 2003).

Yu e colaboradores (2006) estudaram a variacdo da viscosidade durante o processo
de gelatinizagdo térmica de diferentes amidos com temperatura variando de 50 °C a 90 °C, e
notaram a presenca de dois importantes momentos: o inchamento do amido e a dissolugao de
todo o granulo. Durante o inchamento do amido a viscosidade se eleva gradualmente em virtude
do aumento do granulo o que eleva o cisalhamento. Na segunda etapa, com a dissolug¢do do
granulo a viscosidade aumenta de forma repentina devido, principalmente, a presenga de
amilopectina no meio, apos o rompimento e dissolugdo do “envelope” de amilose. Dessa forma,
conclui-se que, amidos com teor mais altos de amilopectina apresentam maior viscosidade apos

a gelatinizagao.

3.6 Modificacao do Amido
O amido de milho é comumente modificado para adaptagdo a aplicagdo industrial, a
qual ele serd utilizado. Esta modificagdo pode ser resultado de alteragdes biotecnoldgicas,
fisicas, por processos térmicos ou de secagem, ou quimicas produzindo amido hidrolisado,

oxidado, dextrinizado, amido cationico, entre outros (Averous; Halley, 2014).

As modificagdes alteram caracteristicas como cozimento, capacidade de
retrogradacdo, estabilidade da pasta gelatinizada, e textura, por alteragdes estruturais nas
particulas de amido, ou pela adi¢dao de grupamentos na molécula (Masina et al.,2017; Da Silva

et al.,2000).

Os amidos catidnicos sdo obtidos pela adigdo de grupamentos de carga positiva
(amonio, amino, etc) na molécula de amido por reagdo catalisada por meio basico. As moléculas
produzidas possuem propriedades dependentes dos grupos adicionados, podendo ser assim

modificadas (Sartor, 2021).
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Além disso, utilizagdo de meio basico melhora o processo de dissolugdo dos
componentes do amido. Em vista disso, ele pode ser utilizado em associagdo ao tratamento
térmico de gelatinizagdo, elevando a eficiéncia do processo (Yang et al., 2017). Segundo
Cardoso e colaboradores (2007), o meio alcalino promove a dissociagdo das ligagdes de
hidrogénio que mantém o amido granulado e cristalinizado, com a difusdo inicial das moléculas
de amilose pela canais cristalinos de amilopectina, reduzindo a rigidez e a estabilidade, da

organizac¢do granular do amido (Han; Lim, 2004).

A dissolugdo alcalina do amido pode ocorrer pela presenga de diferentes compostos,
por sua vez o hidroxido de sédio € o mais utilizado (Yang et al., 2017) . Olayinka e
colaboradores (2008) estudaram a utilizacdo de solugdo 0,1 M de Bicarbonato de Sodio
(NaHCOs3) obtendo significativa melhora na solubilizagdo do polissacarideo. Por outro lado,
Contreras-Jiméneze e colaboradores (2019) estudaram a influéncia de solu¢do de Ca(OH)2 e
notaram o aumento da temperatura necessaria para o processo, devido a interagdo do cation

Ca?" com a amilose e amilopectina.

3.7 Aminas
As aminas s3o compostos organicos, alifaticos, derivados da amonia (NH3), apds a
substitui¢do de hidrogénios por cadeias carbOnicas saturadas ou ndo. Elas podem ser
classificadas de acordo com o numero de cadeias carbonicas substituinte, como: primaria,
secundaria, terciaria ou quaterndria (sal de amonio). Elas possuem natureza anfipatica, com
caracteristicas polares na regido molecular proxima ao nitrogénio devido a presenga de um par
de elétrons nao compartilhado, e carateristicas apolares na regido da cadeira carbdnica, o que

permite que sejam utilizadas como surfactantes (Neder; Leal Filho, 2007).

Os surfactantes, com seus grupos hidrofilicos e hidrofobicos, distribuem-se na
interface dos fluidos, principalmente quando a diferenca de polaridade gera reducao da tensao
superficial, através do enfraquecimento das interagdes intermoleculares da solucdo (Nitschke;
Pastore, 2002). Essa capacidade de disposi¢do entre superficies com comportamentos de
polaridade diferentes faz com o que o surfactante funcione como ponte interfacial. Esta atuacao
permite, por exemplo, a dissolucdo de certa quantidade de 6leo em 4gua, a interacdes entre dgua
e particulas minerais ou ainda capacidade de atuagdo como agente espumante, por meio do

posicionamento do espumante na interface entre agua e ar (Monte; Peres, 2010).
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Aminas sdo pouco soliiveis em agua, exigindo uma neutralizagdo parcial em processos
onde a dissolugdo ¢é necessaria, como na flotagdo. Para tanto ¢ comum a neutralizacdo com
acido acético conforme pode ser observado na Equacao 4. O grau de neutralizagdo deve ser
controlado em niveis de 25 % a 50 %, o que eleva sua solubilidade com o aumento da polaridade
da molécula. As moléculas de amina ndo neutralizadas atuam como espumantes (Araujo ef al.,

2005; Lima et al., 2005).

R—NH, + CH;COOH < R — NH;* + CH;C00~ (4)

3.8 Amido e Aminas na Flotacao Cationica Reversa
O amido ¢ a principal substancia utilizada como depressor no processo de flotacdao
cationica reversa. A condi¢do ideal de processo incorrem em pH igual a 10,5, concentragdo de

amido entre 500 ppm e 1000 ppm, e polpa com 50 % de concentragdo massica (Rohem Peganha

etal.,2019).

Moreira e colaboradores (2017), concluiram que sob condig¢des alcalinas a superficie
da hematita sofre hidroxilagdo formando FeO(OH). Quando em mesma solu¢do, o amido
gelatinizado interage com a superficie da hematita formando um complexo Amido-Hematita

através de ligagdes de hidrogénio.

A estrutura desse complexo foi sugerida por Weissenborn, Warren e Dunn (1995) ap6s
testes de espectroscopia e testes de dessor¢do, conforme exibido na Figura 9. A natureza dessa
interagdo foi corroborada por Moreira e colaboradores (2017) em estudo comparativo entre
hematita pura, hematita agitada a pH 10.5 e hematita com amido adsorvido apds Espectroscopia

de Raio X, Espectroscopia de Infravermelho, Analise de Potencial Zeta,
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Figura 9: Reagdo de complexacdo Amido — Hematita (Weissenborn, P. K.; Warren; L.J.;
Dunn, 1995).
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As sugestoes de Weissenborn, P. K.; Warren; L.J.; Dunn (1995) foram atualizados por
Kar e colaboradores (2013) que mantiveram a compreensao de que a depressao da hematita na
presenca de amido de milho ¢ devida a interagdo de grupo hidroxila do amido com a do grupo
OH na superficie de hematita. Porém, por meio de anélises de Espectroscopia de Infravermelho
(FTIR) comparativas entre hematita e hematita com amido adsorvido, concluiram que, dos
quatro grupos OH" disponiveis nas moléculas de amido, apenas os grupos OH™ mais préximos
do oxigénio heterociclico presente no amido sdo mais polarizdveis em comparagdo com 0s
outros grupos OH". O par solitario de elétrons em atomos de oxigénio polarizdveis ird interagir
com os orbitais d vazios disponiveis nos atomos de ferro, que fazem parte da estrutura do éxido

de ferro. Um esquema do modelo proposto ¢ exibido na Figura 10.
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Figura 10: Estrutura da interagdao hematita-amido (Fonte: Kar et al. (2013).

Apos ser adicionado ao meio da polpa, o amido interage preferencialmente com a
hematita, quando em faixa de pH alcalino 10,5. Em faixa de pH acido entre 1,8 ¢ 5 o amido
pode adsorver na superficie do quartzo em sitios superficiais de silicio, o que reduziria a
eficiéncia da separagdo por flotacio (Rohem Pecganha et al., 2019). Além disso, segundo
Shrimali e colaboradores (2016) a hematita apresenta comportamento hidroféobico em pH acido
(5,5), e hidrofilico em pH basico (10,5), o que pode se justifica pela hidroxilacao instantanea

da superficie da hematita em pH alcalino.

O amido protege a hematita de interagdes com as aminas a serem adicionadas ao
processo, através da formagao do complexo molecular. As aminas possuem a fung¢do de coletar
0 quartzo, através de interagdo eletrostatica de superficie. Essa interacdo ¢ explicada pelo
modelo de Gaudin-Fuerstenau no qual os grupamentos polares com carga parcialmente positiva
das aminas interagem com a carga superficial negativa do quartzo, preenchendo os sitios
disponiveis para adsorc¢do eletrostatica (Fuerstenau; Pradip, 2005; Wang et al.,2021; Porfiro,

2019).

Em caso de excesso de coletor pode ocorrer a formacdo de uma segunda camada de
coletor, conforme exibido na Figura 11. Nesta segunda camada, predominam forgas de Van der
Walls entre as cadeias carbdnicas dos coletores, o que gera a perda da hidrofobicidade com
nova polarizagdo da estrutura. Em vista disto, deve ser determinada a Condi¢ao Micelar Critica
(CMC), ou condicdo de concentragdo de coletor para formacdo apenas da monocamada, para
se evitar queda de eficiéncia na flotagdo de quartzo (Fuerstenau; Pradip, 2005; Wang et al.,

2021; Porfiro, 2019).
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Figura 11: Esquema da adsor¢do de coletor na superficie do quartzo (Wang et al., 2021).
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Os reagentes aminados mais utilizadas como coletores no processo de flotacdo
cationica reversa, inicialmente, eram os sais de amonio. Com a evolu¢ao dos estudos
direcionados a coleta, observou-se aumento da eficiéncia do processo ao utilizar reagentes
hidrolisados que se dispdem em solu¢do aquosa como uma mistura em espécies iOnicas e
moleculares, como a dodecilamina. O aumento da eficiéncia desta coleta dos minerais na
flotagao leva a melhores resultados com, maiores teores de concentrados e economia de

coletores. (Filippov ef al., 2014).

As aminas graxas, provenientes de 6leos e gorduras, saturadas ou insaturadas foram
também aplicadas como coletores, mas foram substituidas pelas eteraminas, que sdo mais
soluveis em agua, devido a sua maior polaridade (nova regido polar na molécula localizada
proximo do oxigénio). Além disso, ¢ comum a utilizagdo de 6leos combustiveis que auxiliam
na emulsificacdo da mistura e economia de aminas, como 6leo diesel. Sao exemplos de aminas
utilizadas como coletores catidnicos: éter monoamina, éter diamina, dodecilamina,

dodecilcloreto de amonio, entre outros. (Nakhaei; Irannajad, 2018; Araujo ef al., 2005).

As aminas, em forma molecular, possuem fun¢do de espumante na operagdo da
flotagdo, quando em meio de pH proximo a 10. O seu grupamento polar direcionado a parte
aquosa ¢ o grupamento apolar para o ar, se posicionando na interface das duas espécies,

conforme exibido na Figura 12 (Moura et al., 2019; Araujo et al., 2005).

A espuma ¢ um sistema trifasico composto de bolhas de ar, solidos e 4gua com fungao
de reter as particulas flotadas na parte superior do sistema, para tdo logo serem retiradas com
auxilio de um raspador. A espuma permite o fluxo de dgua e sélidos em canais por entre as

bolhas, proporcionando, que particulas hidrofilicas flotadas por arraste retornem a polpa. Um



Revisdo Bibliografica 28

parametro importante para o processo de flotagao ¢ a estabilidade da espuma: se muito estavel
a espuma retém particulas hidrofébicas com eficiéncia, mas também impede o retorno das

hidrofilicas, e, se pouco estavel, retém poucas particulas hidrofobicas (Farrokhpay, 2011).

Figura 12: Estrutura das aminas na composi¢ao da espuma (Fonte: Autoria Propria).
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3.9 Particulas Finas
Um sistema de flotagdo catidnica reversa para industria de beneficiamento de minério
de ferro necessita de uma faixa granulométrica de alimentagao entre 10 um e 300 pum, com uma
etapa de deslamagem para remocao de particulas abaixo de 10 um (ultra finas) por hidrociclones
(Matiolo et al., 2020). Esta remogao ¢ necessaria pois as particulas ultrafinas possuem uma area
superficial especifica maior que as particulas grandes, ¢ demandam a maior parte do coletor

adicionado a polpa sem eficiéncia de recuperacao (Vieira; Peres, 2007).

A capacidade de flotacdo das particulas ultrafinas ¢ baixissima, quando comparada
com particulas de maiores dimensdes. As particulas ultrafinas sdo facilmente deslocadas pela
turbuléncia da polpa e movimentagao das bolhas do processo devido a sua massa reduzida. Por
1sso sao arrastadas hidraulicamente pelo fluido e impedidas de entrar em contato com o ar,

conforme visualizado na Figura 13 (Arriagada et al., 2020).
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Figura 13: Coleta de particulas pelas bolhas na flotagao (Fonte: Autoria Propria)
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A utilizacdo de novas tecnologias que envolvem a utilizagdo de micro e nanobolhas na
flotagdo estdo sendo propostas, na busca pela reducdo do volume de rejeitos no setor da
mineracao, e pelo melhor aproveitamento econdmico do material extraido nas lavras. As micro
e nanobolhas possuem maior tempo de residéncia na polpa, levando mais tempo para percolar

do fundo do tanque a superficie da mistura (Rosa; Rubio, 2018).

O maior tempo de residéncia proporciona maior tempo de exposi¢cdo a polpa e aumenta
a chance de choque bolha-mineral, elevando a probabilidade de coleta. Além disso, micro e
nanobolhas se aderem mais facilmente as particulas que as bolhas convencionais, devido a sua
grande area superficial, baixa velocidade de ascensdo, e melhor angulo de contato (Rosa; Rubio,

2018; Tao, 2022).

Por fim, as micro bolhas (MBs) e nano bolhas (NBs) tem a capacidade de servir de
nlcleo para adesdo de outras bolhas de tamanho maior, coletando particulas pequenas e
aderindo as bolhas grandes (Rosa; Rubio, 2018). As MBs e NBs atuam portanto, como coletor
secundario na flotagdo, proporcionando economia de reagentes e elevando a eficiéncia de

flotacao de finos (Tao, 2022).

Na flotagdo catidnica reversa as bolhas atuam como coletores de silica, flotando essas
particulas para a parte superior do tanque. Rulyov e colaboradores (2015) aplicaram o método
do micro flotagdo combinada para recuperar finos de quartzo, associando a utilizagdo de bolhas

convencionais (>1 mm) e microbolhas (<50 pum). Eles obtiveram aumento de recuperagdo de
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quartzo de 77 % para 89 % em solucdes de quartzo 34 g.L'! e de 66 % para 87 % em solucdes
de quartzo de 68 g.L!.

Em teste similar Farrokhpay e colaboradores (2020) aplicaram bolhas convencionais
associadas a diferentes vazdes de microbolhas para recuperacdo de quartzo. Como principais
resultados observou-se a redugdo da quantidade necessaria de coletor apds a aplica¢do das
microbolhas, e a elevacdao da recuperagdo de particulas finas de quartzo em até 25 %, quando

em baixas concentragoes de coletor.

Li e colaboradores (2022) estudaram a aplicagdo das microbolhas na flotagdo
comparando sua atua¢do em particulas hidrofilicas e hidrofobicas. Como resultado foi
concluido a melhoria de eficiéncia de flotagdo em particulas hidrofobicas, por contato direto
particula fina-microbolha, mas principalmente pela sua atuacdo como coletor secundario,

formando aglomerados com bolhas maiores.

Calgaroto e colaboradores (2015) estudaram a flotagdo de amostras de quartzo, com
diferentes associacdes de bolhas grandes (400-800 pum) e nanobolhas (200-720 nm). Eles
observaram que nanobolhas quando utilizadas de forma isolada nao foram eficientes para flotar
quartzo, devido a sua baixa velocidade de flutuacdo. Quando aplicadas bolhas grandes e
nanobolhas de forma associada a recuperacao de particulas finas de quartzo foi melhorada entre

20 % e 30 %.

Rosa e Rubio (2018) avaliaram a influéncia da associagdo de nanobolhas (150-200
nm) a microbolhas (70 um) ou macrobolhas (Imm) na flotacdo de quartzo com presenca de
finos. Foi registrado um aumento de recuperagdo de 23 % quando associadas nano, micro e
macro bolhas, em relagdo a flotagdo apenas com macrobolhas. Os autores também justificam a
melhoria da eficiéncia na natureza de formagao de aglomerados de particulas, que melhoram a

flotabilidade. Os resultados aqui apresentados foram sintetizados na Tabela 2.

Tabela 2: Estudos com aplicacdo de MBs e NBs para flotagdo de quartzo.

Autor Tipos de Bolha Recuperacio Adicional de Quartzo
Rulyov et al. (2015) Convenc. + MBs +12% /+21%
Farrokhpay et al. (2020) Convenc. + MBs +25%
Liet al. (2022) MBs Sem informagdo quantitativa
Calgaroto et al. (2015)  Convenc. +MBs + NBs +20% a 30%

Rosa e Rubio (2018) Convenc. + MBs + NBs +23%
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Na flotacdo de outros minerais e particulas hidrofilicas, a aplicagdo de MBs ¢ NBs
também foi investigada, como na flotacao de particulas ultrafinas de molibdenita, calcopirita e
de carvao, obtendo efetivas melhoras na eficiéncia do processo, além de economia de coletor e

espumante (Wang et al.,2022; Ahmadi et al., 2014; Chang et al., 2020).

3.10 Mecanismos de Geracao de Micro e Nanobolhas
A geracgdo de micro (MBs) e nanobolhas (NBs) pode ser realizada com a aplicagdo de
diferentes mecanismos, como a cavitacao hidrodinamica, cavitagdo actstica, e por vezes, com

agitacao mecanica associada (Rajapakse et al., 2022).

A cavitagdo acustica consiste na aplicacdo de ondas ultrassonicas na agua que
produzem a nucleacdo de bolhas na solucdo aquosa, com consequente crescimento do volume

e colapso dessas bolhas em nano e microbolhas (Takahashi et al., 2007; Yasuda et al., 2019).

A cavitagdo hidrodinamica se baseia na mistura de correntes de ar ¢ 4gua com agitagao
mecanica, seguida de elevagdo da pressao da mistura para valores entre 4 bar e 6 bar. De acordo
com a Lei de Henry a solubilidade de um gas dissolvido na dgua ¢ diretamente proporcional a
pressdo parcial deste gas, portanto, com a elevacdo da pressdo aplicada, a quantidade de ar

dissolvido aumenta. A equagao da Lei de Henry pode ser analisada a seguir:
C=HxF, (5)

Nesta equagao, tem-se C como a concentracao de saturacao do gas a uma temperatura
definida e solvente determinado, Pg como pressdo parcial do gas, e H como constante da Lei de
Henry.

Apds a pressurizacdo, a solucdo ¢ liberada através de um mecanismo de
estrangulamento que permita a queda repentina da pressao, promovendo a cavitagao do ar.
Ocorre inicialmente a nucleagdo homogénea das bolhas com didmetro critico (d ;) que depende
da tensdo superficial da 4gua (o) e da variagdo de pressao (AP), como pode ser observado da

Equagdo 2 (Rajapakse et al., 2022; Faustino et al., 2019; Ferraro et al., 2020).

__ 4o

dep =32 (6)

Apbs a nucleagdo, o ar presente na solugdo comeca a precipitar nos nucleos,

aumentando o volume de ar na bolha e consequentemente aumentando seu didmetro. Ao seguir
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para o processo de flotagdo por exemplo, ocorre também a nucleagdo heterogénea, com

formagao de bolhas nas superficies dos minerais (Rajapakse et al., 2022).

Com objetivo de entender a relagdo entre pressao e tensao superficial no processo de
formacgao de NBs, Azevedo e colaboradores (2016) utilizaram o a-Terpineol como redutor de
tensdo superficial, analisando ndo apenas a formacao das NBs, mas também sua estabilidade
no meio. Para a geracdo das NBs foi aplicado a cavitacdo hidrodindmica com pressao de
saturagao variando de 2,5 bar a 6 bar. Como resultado obtiveram a concentracao satisfatoria de
1,6.10° NBs.mL"!, com longevidade de duas semanas, aplicando pressdo de saturacio de apenas

2,5 bar.

Etchepare e colaboradores (2017) utilizaram a cavitag¢ao hidrodindmica para comparar
o comportamento da geragao de nanobolhas entre meios com presenga ou ndo de agente redutor
de tensdo superficial. A solu¢do com a-Terpineol (agente redutor) produziu uma concentragao
de NBs final com concentracdo até 25 vezes maior que a solugdo de 4gua pura. A maior

concentragio foi de 4.10° NBs.mL"!, com a pressdo de 5 bar.

3.11 Tubo de Venturi
O Tubo de Venturi ¢ um dispositivo com diversas aplicagdes industriais como a
medi¢do de vazdo e inje¢do de um fluido em outro, através da variagdo de pressdo no
escoamento. O Venturi consiste na aplicagao de um estrangulamento na se¢ao da tubulagao,

seguido de retorno ao didmetro original de fluxo, conforme pode ser visualizado na Figura 14

(Baylar et al., 2007).

Figura 14: Esquema Tubo de Venturi (Yadav ef al., 2021)
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Ao escoar por uma tubulagdo e encontrar o estrangulamento, o liquido ¢ forgcado em
um menor espago de secdo, transformando-se em um jato de alta velocidade. O aumento dessa
velocidade, resulta na redugdo de pressdo no trecho estrangulado. Com a redugdo de pressao
torna-se possivel a suc¢do de ar externo para a corrente, por entre orificios posicionados neste

trecho (Baylar et al., 2007).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

4.1.1 Amostra de Finos de Minério

A amostra de rejeito utilizada em todo o experimento de flotagdo foi cedida pela
empresa Ferro + Mineracao, localizada na cidade de Miguel Burnier, Bairro Fazenda dos Pires,
Rodovia BR 040, Km 595, e ¢ composta de rejeito fino do processo de beneficiamento da

empresa.
4.1.2 Sistema de Geracao de Bolhas e Flotacao

Para confeccao do sistema gerador de MBs e NBs anexo a flotagdo foram utilizados
os materiais exibidos na Tabela 3. O protdtipo foi instalado no laboratério de mestrado da

Universidade Federal de Sao Jodao Del-Rei, campus Alto do Paraopeba.

Tabela 3: Materiais utilizados na confeccdo sistema gerador de bolha.

Materiais Quantidade
Tubulagdao PVC 2" 1 metro
Tubulagdao PVC 34~ 4 metros

Cotovelo PVC %4” 6 un.
Redugao %47 > 14" 1 un.

T3> 3 un.

Vélvula Globo %4” 5un.
Valvula Agulha %" 2 un.

Tubo de Venturi %4~ 1 un.
Bomba de Agua Periférica 1Cv 1 un.
Filtro de Agua 1 un.
Recipiente Transparente (Teste) I un.
Flotador 1 un.

4.1.3 Gelatinizacao do Amido

Para o preparo das solugdes de gelatinizadas do amido de milho foram utilizados os
seguintes reagentes: Amido de Milho Soluvel P.A (CAS 9005-84-9, Neon), Hidroxido de
Amonio P.A (CAS 1336-21-6, Alphatec) e agua deionizada.



Materiais € Métodos 35

Os equipamentos utilizados foram: Balanga Analitica Marte — Série AY — Shimadzu
AY220 e Chapa Aquecedora/Agitadora Thelga 127V. A analise de viscosidade do sobrenadante
foi efetuada em viscosimetro digital IKA ROTAVISC.

4.1.4 Analise dos Produtos

A andlise semi-quantitativa da amostra e dos produtos do processo de flotacdo foram

realizadas por método de fluorescéncia de raio x, utilizando o Benchtop X-ray Diffractometer.

4.2 Métodos
4.2.1 Etapas do Projeto

O projeto foi subdividido em uma pré etapa e duas etapas, das quais sdo
complementares, conforme fluxograma apresentado na Figura 15. A pré etapa foi utilizada para
aquisi¢ao do volume de 200 litros lama de ferro retirada da etapa de processo de disposi¢cdo de
rejeitos, bem como sua caracterizagdo. Primeiramente um volume de 10 litros foi separado seco
sob temperatura de 110 °C £10 °C em estufa durante 7 dias para remog¢ao de toda humidade
presente na amostra e determinagdo da massa correspondente a mistura de 6xido de ferro e

outros materiais.

Nesta etapa foram determinados os pardmetros de distribuicdo granulométrica e

avaliacdo dos principais elementos quimicos a partir de fluorescéncia de raio x.

A primeira etapa foi a modelagem e otimizacdo do amido, visando alteracdes nas
cargas positivas em sua superficie (Coelho et al.,2010). A segunda etapa refere-se a verificagao
da efetividade do amido modificado no processo de flotagdo catidnica reversa de minério de

ferro.
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Figura 15: Diagrama de blocos do projeto (Fonte: Autoria Propria)
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4.2.2 Gelatinizacdo do Amido

O estudo da gelatinizagdio do amido com NH4OH foi realizada partindo de
planejamento experimental Central Composite Design (CCD), obtendo como resultado a
viscosidade do sobrenadante. Os experimentos foram realizados analisando a influéncia dos

fatores: Massa de Amido, Massa de Amodnio, Temperatura e Tempo de Aquecimento.

Os fatores e niveis utilizados para o planejamento podem ser observados na Tabela 4,
e o delineamento experimental completo na Tabela 5. Os experimentos foram realizados com

sequéncia de atividades padronizadas:
1) Pesagem do amido;
2) Adicao de 20 mL de 4gua deionizada;
3) Adigao do Hidréxido de Amonio;
4) Aquecimento e agitagdo por tempo pré-determinado;

5) Solugdo deixada em repouso;
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Apds a realizagdo do procedimento, foi coletado o sobrenadante da solugdo,

acondicionado em recipiente e enviado para analise de viscosidade, em viscosimetro digital.

Tabela 4: Fatores e niveis adotados - Gelatinizagao do Amido.

Fatores Unidade Niveis
-1,682 -1 0 +1 +1,682
Massa de Amido g 1,245 3,62 5,995 8,37 10,745
Massa NH4OH g 0,62 1,81 3 4,19 5,38
Temperatura °C 26 38 50 62 74
Tempo S 2,5 5 7.5 10 12,5

Tabela 5: Planejamento Experimental CCD — Gelatinizagcao do Amido.

Parametros Codificados

Parametros Decodificados

Experimento
A Mm T Tempo Ma Mwm T Tempo
1 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
2 -1 1 -1 -1 3,62 4,19 38 5
3 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
4 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
5 0 0 0 -1,682 5,995 3 50 2,5
6 1 -1 -1 1 8,37 1,81 38 10
7 -1,682 0 0 0 1,245 3 50 7,5
8 -1 1 -1 1 3,62 4,19 38 10
9 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
10 -1 -1 -1 1 3,62 1,81 38 10
11 0 0 0 1,682 5,995 3 50 12,5
12 0 -1,682 0 0 5,995 0,62 50 7,5
13 1 -1 -1 -1 8,37 1,81 38 5
14 0 0 -1,682 0 5,995 3 26 7,5
15 1 -1 1 -1 8,37 1,81 62 5
16 1,682 0 0 0 10,745 3 50 7,5
17 -1 -1 -1 -1 3,62 1,81 38 5
18 1 1 -1 1 8,37 4,19 38 10
19 -1 -1 1 -1 3,62 1,81 62 5
20 0 1,682 0 0 5,995 5,38 50 7,5
21 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
22 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
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23 -1 1 1 1 3,62 4,19 62 10
24 1 1 1 1 8,37 4,19 62 10
25 1 1 1 -1 8,37 4,19 62
26 1 1 -1 -1 8,37 4,19 38
27 -1 1 1 -1 3,62 4,19 62
28 1 -1 1 1 8,37 1,81 62 10
29 0 0 0 0 5,995 3 50 7,5
30 -1 -1 1 1 3,62 1,81 62 10
31 0 0 1,682 0 5,995 3 74 7,5

4.2.3 Analise da Amostra

Para analise granulométrica da amostra foram utilizadas peneiras com malhas entre 1
mm e 0,0032 mm. A andlise de determinacdo quantitativa dos componentes da amostra foi

realizada Fluorescéncia de Raio X, utilizando o Benchtop X-Ray Diffractometer.

4.2.4 Sistema de Flotacao

O sistema de flotag@o construido para gera¢ao de MBs e NBs pode ser visualizado na
Figura 16. O mecanismo baseia-se na geragdo de bolhas por agitacdo mecanica e cavitacao

hidrodinadmica.

A insercao de ar na corrente de agua ocorre na regiao da sucg¢ao, com auxilio de um
Tubo de Venturi posicionado em cavalete paralelo a tubula¢dao principal, controlada por
rotAmetro com vazdo de 2 L.min"!. A mistura de ar e 4gua é recalcada por uma bomba de 1 Cv
de poténcia nominal em um sistema de tubulacdo de meia polegada de PVC. Em seguida, segue
para o aparato de pressurizagdo composto de um vaso de saturagao (filtro de 4gua com elemento
filtrante) e duas valvulas de agulha. Através das valvulas pode-se ajustar a vazao e pressao no

vaso de saturagdo atingindo valores de até 5 bar.

Para a inicializa¢dao do sistema a entrada de ar foi fechada. Com a succ¢do de agua
estabilizada a entrada de ar foi aberta e foi realizado o ajuste da pressao para 5 bar no vaso de

saturacao através do estrangulamento da valvula de agulha posicionada em sua saida.

A producao de micro e nanobolhas ocorre apos o estrangulamento na segunda valvula
de agulha, localizada imediatamente antes do Recipiente Teste. A geragdo de bolhas foi

visualizada inicialmente no Recipiente Teste, mantendo a valvula de passagem para o flotador
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fechada. Assim que o sistema se estabilizou com vazao, pressao e geragao de bolhas constante

a valvula de acesso ao flotador foi aberta, iniciando o processo de separagao por flotagdo.

A Figura 16 exibe esquema do sistema gerador de micro e nanobolhas, montado com

os componentes citados na Tabela 1. A Figura 17 apresenta quatro imagens do sistema real

montado, exibindo: 1) reservatorio e sistema de mistura/bombeamento; ii) vaso de saturacao,

valvula de agulha e mandmetro; iii) recipiente teste e¢ flotador; iv) visdo panordmica do

prototipo.

Figura 16: Esquema do sistema gerador de bolha (Fonte: Autoria Propria)

pq Valvula Globo
Mg Valvula de Agulha
== Tubo de Venturi

— _ ® Mandémetro
5 1 Bomba
2 Vaso de Saturagdo
3 Recipiente Teste
.
X 4 Flotador
’ ;4
X X




Materiais € Métodos 40

Figura 17: Prototipo gerador de bolhas

4.2.3 Ensaios de Flotacao — Amostra de Finos de Minério

Os ensaios de flotagdo foram realizados utilizando como reagentes o amido de milho
gelatinizado com NH4OH como depressor, e NH4OH (P.A) como regulador de pH. As variaveis

analisadas foram a dosagem de depressor e tempo de flotagdo. Foi realizado planejamento
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experimental CCD, obtendo como resultado o teor de ferro no material ndo flotado. Os fatores
e niveis utilizados para o planejamento podem ser observados na Tabela 6, ¢ o delineamento

experimental completo na Tabela 7.
Os experimentos foram realizados na seguinte sequéncia:
1 - Adicdo de 2 Litros de rejeito ao flotador;

2 - Acionamento do equipamento gerador de nanobolhas com abertura liberada

apenas para o recipiente teste;

3 - Pressdo do vaso saturador ajustada para 5 bar;

4 - Verificagdo da formagao de MBs e NBs;

5 - Adigao do amido de milho gelatinizado ao rejeito condicionado no flotador;
6 - Ajuste do pH do rejeito em 10,5, com adigao de NH4OH;

7 - Abertura da vélvula para acesso das MBs e NBs com inicio da contagem do

tempo;
8 - Adicao de NH4OH no decorrer do experimento para manutenc¢ao do pH;

9 - Ao fim do tempo de experimento, a entrada de MBs e NBs no flotador foi

fechada;

O material ndo flotado foi mantido do flotador, até a decantacdo de todo particulado
solido, para retirada do sobrenadante. A lama decantada foi coletada, seca e enviada para analise

de Fluorescéncia de Raio X.

Tabela 6: Fatores e niveis adotados - Flotagao Bancada.

Fatores Unidade Niveis
-1,682 -1 0 +1 +1,682
Massa de Amido g.ton rej’! 400 429,2893 500 570,7107 600

Tempo min 2 2,43934 3,5 4,56066 5
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Tabela 7: Planejamento Experimental CCD — Flotacao de Bancada.

Parametros Codificados

Parametros Decodificados

Experimento

Mamipo Tempo Mamipo Tempo
1 1 1 570,7107 4,56066
2 -1 1 429,2893 4,56066
3 -1 -1 429,2893 2,43934
4 +1,682 0 600 3,5
5 0 -1,682 500 2
6 0 0 500 3,5
7 0 0 500 3,5
8 0 0 500 3,5
9 1 -1 570,7107 2,43934
10 0 0 500 3,5
11 0 +1,682 500 5
12 0 0 500 3,5
13 -1,682 0 400 3,5
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacio das Amostras
Primeiramente foram realizadas analises da distribuicao granulométrica das amostras,
conforme Figura 17. Nesta caracterizagdo foi possivel observar significativa presenca de
material grosseiro, cerca de 8 % na fracdo acima de 0,210 mm, e cerca de 60 % na fracao abaixo
de 0,100 mm. O passante em 0,045 mm ¢ de 22 %, contendo 3,97 % de materiais ultrafinos,

inferiores a 0,015 mm.

Figura 18: Distribui¢do granulométrica da amostra para flotagao
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E possivel observar a partir da analise granulométrica, que aproximadamente 42,8 %
das particulas sdo menores que 0,075 mm, o que remete a grande dificuldade de separagao por
métodos convencionais, sendo necessario utilizagdo de flotagao catidnica reversa (Rocha et al.,

2022).

O resultado da analise de luorescéncia de raio x para determinagdo do teor e
composicao quimica dos compostos presentes na amostra sao exibidos na Figura 18. Através
dos resultados ¢ possivel verificar que as maiores composi¢des dos 6xidos sdo representadas

pelo 6xido de ferro, com 49,24 %, e pelo quartzo, com 28,36 %.
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Figura 19: Percentuais de elementos e seus 6xidos — Caracterizagdo da amostra
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Pelo perfil granulométrico e de composicdo da amostra, ¢ possivel verificar a
necessidade de utilizagdo de flotagdo catidnica reversa para separagao das particulas de 6xidos
menores de 0,075 mm. Além disso, foi realizado a modificagao no amido para que possibilite
maior cargas positivas na superficie do amido, facilitando sua capacidade como depressor de

minério de ferro (Coelho et al., 2010).

5.2 Gelatinizacdo do Amido
Como ja exposto, o amido foi utilizado como depressor de minério de ferro e, para
isso, foi modificado afim de melhorar sua eficiéncia de atuacdo. Neste contexto, a Tabela 8

apresenta os dados dos experimentos planejados por CCD.

Tabela 8: Resultado Analises de Viscosidade.

Ordem Mawmmo (g) Mnnson(g) Temp. (°C) Tempo (min) Viscosidade (Pa.s)

1 3,62 1,81 38 5,0 1794,00
2 8,37 1,81 38 5,0 1796,00
3 3,62 4,19 38 5,0 1801,70
4 8,37 4,19 38 5,0 1794,00
5 3,62 1,81 62 5,0 1763,73
6 8,37 1,81 62 5,0 1806,13
7 3,62 4,19 62 5,0 1786,00
8 8,37 4,19 62 5,0 1801,71
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9 3,62 1,81 38 10,0 1796,00
10 8,37 1,81 38 10,0 1806,13
11 3,62 4,19 38 10,0 1796,00
12 8,37 4,19 38 10,0 1796,00
13 3,62 1,81 62 10,0 1754,00
14 8,37 1,81 62 10,0 1796,00
15 3,62 4,19 62 10,0 1767,26
16 8,37 4,19 62 10,0 1794,00
17 1,25 3,00 50 7,5 1760,31
18 10,75 3,00 50 7,5 1790,56
19 6,00 0,62 50 7,5 1776,76
20 6,00 5,38 50 7,5 1786,10
21 6,00 3,00 26 7,5 1839,22
22 6,00 3,00 74 7,5 1809,03
23 6,00 3,00 50 2,5 1790,47
24 6,00 3,00 50 12,5 1783.,44
25 6,00 3,00 50 7,5 1794,00
26 6,00 3,00 50 7,5 1792,87
27 6,00 3,00 50 7,5 1793,71
28 6,00 3,00 50 7,5 1794,00
29 6,00 3,00 50 7,5 1794,00
30 6,00 3,00 50 7,5 1796,00
31 6,00 3 50 7,5 1793,39

Analisando os resultados experimentais da variagdo de viscosidade do amido
modificado, foram obtidos modelos matematicos com regressdo linear multipla determinada a
partir do algoritmo Ordinary Least Square (OLS), e modelo quadratico de superficie de resposta
que representa, de forma satisfatoria o desenvolvimento experimental, visto que o valor do R?

(adj) foi de 98,98 % com capacidade de predicao do modelo de 97,20 %.

Para todas as avaliagOes estatisticas foram utilizados intervalos de confiabilidade de
95 %. Sendo assim, os coeficientes estimados para o modelo estdo indicados conforme a Tabela
9. O ajuste do modelo foi realizado a partir da analise de variancia (ANOVA) conforme a Tabela

10.
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Tabela 9: Coeficientes estimados - Modelos lineares completos - Modificagdao do amido.

Termo Coef
Constante 1794

Massa amido 7,569

Massa amonia 2,229
Temperatura -7,563
Tempo -1,742

Massa amido*Massa amido -4,987

Massa amonia*Massa amoénia  -3,488

Temperatura*Temperatura 7,186
tempo*tempo -2,107

Massa amido*Massa amonia -3,228
Massa amido*Temperatura 7,018
Massa amido*tempo 2,287
Massa amonia*Temperatura 2,729
Massa amonia*tempo -2,034
Temperatura*tempo -2,788

Tabela 10: Resultados ANOVA — Viscosidade Modificacao do Amido.

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value p-Value

Modelo 14 7237,57 516,97 208,38 0,000
Linear 2939,66 734,92 296,22 0,000
Massa Amido 1374,86 1374,86 554,17 0,000
Massa Amonia 119,22 119,22 48,05 0,000
Temperatura 1372,75 1372,75 553,32 0,000
Tempo 72,84 72,84 29,36 0,000
Quadratico 2949,64 737,41 297,23 0,000

Massa Amido*Massa Amido

Massa Amonia*Massa Amonia

711,05 711,05 286,6 0,000
347,86 347,86 140,21 0,000
1476,63 1476,63 595,19 0,000
126,89 126,89 51,15 0,000
1348,26 224,71 90,57 0,000
166,73 166,73 67,21 0,000
788,07 788,07 317,65 0,000

Temperatura*Temperatura
Tempo*Tempo

Interagdao com 2 Fatores
Massa Amido*Massa Amonia
Massa Amido*Temperatura

Massa Amido*Tempo 83,68 83,68 33,73 0,000
Massa Amonia*Temperatura 119,19 119,19 48,04 0,000
Massa Amonia*Tempo 66,22 66,22 26,69 0,000

e e e e e O A T e e e e e SN S S S W AN

Temperatura*Tempo 124,38 124,38 50,13 0,000
Erro 16 39,7 2,48
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Lack of Fit 10 33,96 3,4 3,55 0,067
Pure Error 6 5,73 0,96
Total 30 7277,26

E possivel verificar a partir da Tabela 10, que todos valores de p-value para os fatores
e suas interagdes sdo menores que 0,05, indicando que houve significancia na modificagdo do
amido medida a partir da viscosidade. Além disso, € possivel verificar que o modelo nao possui
falta de ajuste, com valor de p-value maior que 0,05. O teste de normalidade dos residuos,
demonstram a partir da andlise de Anderson Darling que o erro tipo I associado a fase
experimental ndo interferiu de forma significante no modelo, de forma a prejudicar os

resultados de viscosidade final, conforme ilustrado na Figura 20.

Figura 20: Grafico da distribui¢do de residuos pelo teste de Anderson Darling.
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Afim de avaliar o comportamento da viscosidade em relacdo aos fatores e suas

interagdes, a Figura 21 representa os graficos de efeitos principais e suas interagdes.
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Figura 21: Grafico de efeitos principais e suas interagdes — Viscosidade Amido Modificado.
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E possivel verificar que o aumento da massa de amido gera aumento da viscosidade
do amido modificado. Contudo, esse aumento também se deve ao aumento da massa de
NH4OH, o que favorece a quebra das ligacdes de hidrogénio do amido favorecendo o
cruzamento das cadeias (Coelho et al., 2010). O aumento da massa de amido também deve ser
concomitantemente a elevagdo da temperatura, visto que hé necessidade de maior solubilizagao
do amido. E notavel também que a interagdo entre temperatura e tempo sdo inversas, ou seja,

0 aumento da temperatura pode levar a redugdo do tempo com aumento da viscosidade.

Importante observar que o grafico de viscosidade em fun¢do do aumento da massa de
amido apresenta ponto de méximo, a partir do qual o aumento da massa ndo gera elevacdo da
viscosidade. Esse comportamento pode ser explicado pela saturagdo da solucao, ponto a partir

do qual ndo héa mais solubilizag¢ao de polissacarideos que elevariam mais ainda a viscosidade.

Tal comportamento também pode ser observado no grafico de viscosidade em fungao
do aumento da massa de amoénia. A curva possui ponto de maximo, sendo este o ponto de maior

dissolu¢do dos polissacarideos, ou ponto de saturagdo.
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5.3 Otimizacao dos parametros — Modificacdo do Amido
Visando otimizar o processo de modificacdo do amido, foi utilizado algoritmo GRG.

As condig¢des otimizadas estdo apresentadas na Tabela 11.

Tabela 11: Condigdes Otimizadas — Modificagdo Amido.

M. Amido (g) M. Amonio (g) Temp.(°C) Tempo (min) Viscosidade (Pa.s)
9,9 3,8 74 5 1832

A validagdo das condi¢des otimizadas foi realizada a partir do teste de comparagdo de
médias. Para isso foram executados 5 experimentos determinados a partir do teste de tamanho
de amostragem Power and Sample Size (Paixao et al., 2019). A Tabela 12 apresenta os valores

do teste de validagao.

O aquecimento do amido em suspensdo acima de 56 °C em agua enfraquece os lagos
intergranulares de hidrogénio e causa inchago dos granulos até uma temperatura nas quais
ocorre o rompimento dos mesmos e perda da birrefringéncia, com distribuicdo da ordem
molecular e mudanga irreversivel nas suas propriedades (Chimonyo et al., 2020), demonstrando

que a temperatura de 74 °C nas condi¢des otimizadas de gelatinizacdo estdo de acordo com a

literatura.
Tabela 12: Validagdo dos Dados Experimentais — Modificagdo Amido.
Testel Teste2 Teste3 Tested Teste5 Média Desvio Padrao
X,‘;cs")s‘dade 1825 1798 1813 1845 1872  1830,6 25,78836947
Teste p-value 0.919
2-sample t

Com valor de p-value de 0,919 ou seja, maior que o nivel de significancia de 0,05, ¢
possivel no teste de hipotese adotar hipdtese nula, ou seja, as médias experimentais € do modelo

sdo estatisticamente as mesmas.
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5.4 Respostas dos Ensaios - Flotacdo de Bancada
A partir da otimizagdo do amido modificado, este foi utilizado no processo de flotacdao
de bancada do minério de ferro juntamente com o tempo em um arranjo de superficie de

resposta CCD conforme apresentado na Tabela 13.

Tabela 13: Respostas - Ensaios de Flotagao em Bancada.

Condi¢oes Experimentais Respostas
Ordem Massa de Amido Tempo (min) %SiO; Conc. %Fe Conc.
(g/ton)
1 429,29 2,44 1,5 71,8
2 570,71 2,44 1,3 70,3
3 429,29 4,56 0,6 79,0
4 570,71 4,56 1,4 78,1
5 400,00 3,50 1,8 75,6
6 600,00 3,50 2,3 73,9
7 500,00 2,00 0,7 69,0
8 500,00 5,00 0,2 80,8
9 500,00 3,50 1,0 70,8
10 500,00 3,50 1,0 70,8
11 500,00 3,50 1,1 70,1
12 500,00 3,50 1,1 70,7
13 500,00 3,50 1,1 70,9

E possivel verificar a partir da Tabela 13 que praticamente todas as concentragdes de
ferro nos ensaios foram acima de 70 %, indicando uma certa efetividade na separacdo. A partir
do algoritmico OLS foi possivel determinar os coeficientes do modelo, com R*(adj) de 99,74
% e R(pred) de 99,42 %, indicando que o modelo foi satisfatorio com os dados experimentais
encontrados. Juntamente com ANOVA, foi possivel verificar que o modelo da % Ferro e %SiO?

no concentrado possui um bom ajuste conforme apresentado nas Tabelas 14 e Tabela 15.

Tabela 14: Resultados ANOVA — Ensaios Flotagao - %SIO2 do concentrado.

Fonte DF AdjSS AdjMS  F-Value p-Value
Modelo 5 3,59918 0,71984 935,99 0,000
Linear 2 0,56421 0,28210 366,82 0,000
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Massa Amido 1 0,27955 0,27955 363,49 0,000
Tempo 1 0,28499 0,28466 370,14 0,000
Quadratico 2 2,78291 1,39146 1809,29 0,000
Massa Amido*Massa Amido 1 1,70044 1,70044 2211,06 0,000
Tempo*Tempo 1 0,74208 0,74208 964,92 0,000
Interacdo com 2 Fatores 1 0,25206 0,25206 327,75 0,000
Massa Amido*Tempo 1 0,25206 0,25206 327,75 0,000
Erro 7  0,00538 0,00077
Lack of Fit 3 0,00224 0,00075 0,95 0,497
Pure Error 4 0,00315 0,00079
Total 12 3,60456
Tabela 15: Resultados ANOVA — Ensaios Flotagado - %Fe do concentrado.
Fonte DF AdjSS AdjMS  F-Value p-Value
Modelo 5 181,369 36,274 365,48 0,000
Linear 2 129,103 64,051 645,36 0,000
Massa Amido 1 2,836 2,836 28,58 0,000
Tempo 1 125,266 125,266 1262,13 0,000
Quadratico 2 53,194 26,597 267,98 0,000
Massa Amido*Massa Amido 1 29,160 29,160 293,81 0,000
Tempo*Tempo 1 30,968 30,968 312,02 0,000
Interacdo com 2 Fatores 1 0,073 0,073 0,73 0,420
Massa Amido*Tempo 1 0,073 0,073 0,73 0,420
Erro 7 0,695 0,099
Lack of Fit 3 0,313 0,104 1,09 0,449
Pure Error 4 0,382 0,095
Total 12 182,064

A ANOVA para % de SiO? no concentrado segundo Tabela 14, possui todos os valores
de p-value menores que 0,05 para todos fatores, indicando que foram significantes no processo
de separacao na flotacdo. No entanto, para % de Fe no concentrado, conforme Tabela 15, a
interagdo entre tempo e massa de amido ndo foi significante com p-value maior que 0,05.
Visando compreender melhor as interagdes, a Figura 22 apresenta os graficos de efeitos

principais e suas interagdes para ambas respostas.



Resultados e Discussdes 52

Figura 22: Grafico dos efeitos principais e interagdes para % Fe e % SiOa.
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O aumento do tempo relacionado favorece ambas respostas, sendo que no
concentrando deve-se ter menores percentuais de SiO2 e maiores concentragdes de ferro. Massa
de amido modificado menores, favorecem a separagdo de ferro, visto que, massas em excesso

podem conduzir a efeitos eletrostaticos nas ligacdes entre as hidroxilas do amido com o Ferro.

O grafico de massa de SiO:2 versus tempo apresenta concavidade para baixo, com
elevagdo inicial de SiO2 em primeiro momento, até ponto de maximo, e conseguinte redugao
do teor de SiO2. Esse comportamento pode ser explicado pela transferéncia de massa que ocorre
na espuma da flotagdo. No primeiro momento, as particulas de silica sao flotadas, mas acabam
arrastando particulas de ferro para a espuma, reduzindo o teor de ferro no concentrado. Com o
decorrer do processo, as particulas de ferro arrastadas retornam a polpa, garantindo a eficiéncia

do processo.

O grafico de interacdo massa de amido com tempo apresenta concavidade voltada para
baixo tanto na concentracdo de ferro, quanto para reducdo do teor de silica. Além disso, em
ambos os processos estudados as concentragdes de melhor eficiéncia foram atingidas nas curvas

de maior tempo de processo. Tal fendmeno pode ser entendido pela necessidade de
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estabilizagdo das transferéncias de massa entre espuma e polpa, reduzindo a interferéncia de

material arrastado.

Os graficos de contorno apresentados na Figura 23, representam as melhores regides
onde ¢ possivel ter menores teores de Si02 e maiores teores de Fe no concentrado, confirmando

os resultados observados nos graficos de efeitos principais e interagdes.

Figura 23: Representagdo Grafica - Areas dos modelos teores de Fe e SiO2 no concentrado.
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5.5 Otimizac¢ao — Processo de Flotacao em Bancada
Para o processo de otimizagao foi utilizado o algoritmo NBI para geracdo da fronteira
de Pareto e com isso obter maiores nimeros de setups de processo de acordo com os niveis de
tempo e massa de amido. A Figura 24 apresenta a fronteira de Pareto para otimizacao

concomitante de ambas as respostas.
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Figura 24: Fronteira de Pareto — Respostas % Fe e % SiOx.
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Afim de verificar a cinética do processo de flotacao, foi utilizado um ponto na fronteira

de Pareto segundo a Figura 24.

Figura 25: Cinética do processo de flotagdo com condi¢des otimizadas.
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Como ¢ possivel verificar a partir da Figura 25, 270 segundos ap6s o inicio do processo
de flotagdo, tem-se 77,83 % de recuperagdo de ferro e 0,33 % de SiO2 presente no concentrado,
indicando que os valores experimentais condizem com os valores da fronteira de Pareto 78,33
% e 0,3127 % respectivamente. Comparando esses valores por teste de comparagao de médias,

¢ possivel verificar que as medias experimentais ¢ do modelo sdo estatisticamente iguais.
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6. CONCLUSAO

O estudo da gelatinificagdo do amido com NH4OH indicou a influéncia significativa
de todos os fatores principais do processo, Massa de Amido, Massa de Amonia, Temperatura e
Tempo. A partir dos resultados experimentais foi realizagdo otimizagao do processo através de

algoritmo GRG, com seguinte validacdo dos resultados.

A modificagdo do amido com NH4OH para utilizacdo como depressor de finos de
minério se provou eficaz, com resultados de producdo de concentrados com teor de ferro entre
70% e 80%. Os ensaios aplicaram ensaios de flotacdo cationica reversa em bancada com rejeito
fino de minério de ferro. Além dos resultados obtidos foi possivel confirmas a significincia dos
fatores Massa de Amido e Tempo, no processo de flotacao e os respectivos comportamentos de

Processo gerados com suas Variagées.

Através do NBI, foi possivel verificar que para a otimizacdo foram realizados
experimentos em varias configuracdes de processo, com validagdo satisfatdria, visto que o teste
de comparagdo de médias identificou semelhanga estatistica entre as respostas declaradas em

termos do modelo e os resultados experimentais.
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